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RESUMO 
 
Uma das formas de articular ensino e motivação nas escolas secundárias, reside na 
integração dos alunos em projectos de investigação, desenvolvendo competências de 
construção e disseminação do conhecimento em ciência. É neste contexto que se 
desenvolveu o presente trabalho, no qual se pretendeu construir uma ferramenta 
educativa que possa ser utilizada na leccionação do programa da disciplina de Química 
12º ano, na Unidade 3: Plásticos, Vidros e Novos Materiais. 
Neste trabalho foi sintetizado o ácido poliláctico (PLA) um polímero biodegradável, 
conhecido por ser um dos biomateriais mais utilizados, devido a vantagens tais como 
baixa densidade, resistência química, etc. O material sintetizado foi caracterizado por 
técnicas espectroscópicas (espectroscopia de infravermelho e ressonância magnética 
nuclear de protão) e técnicas térmicas (calorimetria diferencial de varrimento e 
termogravimetria). Para avaliar a biodegradabilidade do polímero sintetizado, foi 
medida a quantidade de oxigénio consumida por via biológica utilizando o método da 
carência bioquímica de oxigénio. Os resultados obtidos foram comparados com os de 
um PLA comercial. 
Assim, comprovou-se que, uma ligeira alteração de condições reaccionais 
(temperatura e quantidade de catalisador) influencia as características e propriedades 
do polímero obtido. Um aumento da temperatura reaccional e da quantidade de 
catalisador (ácido sulfúrico) originam um polímero de mais baixa cristalinidade, 15,35 
% e maior percentagem de biodegradabilidade, 34,6 % (síntese B). 
Paralelamente, e como forma de avaliar o impacto da actividade experimental na 
compreensão, aquisição de conhecimentos e desenvolvimento de competências, no 
sentido de mostrar a preocupação existente no seio da Química em desenvolver 
práticas e procedimentos amigos do ambiente, sintetizou-se e procedeu-se a 
biodegradação, por compostagem, de PLA, transmitindo-se os princípios de Química 
Verde, com uma das turmas de 12º ano da Escola Secundária de Ponte de Lima.  
Através de um inquérito, pode-se inferir que, a turma à qual o grupo de trabalho fez a 
sua abordagem, manifestou maior sensibilidade, 91%, face aos 87% da outra turma, 
para perceber as preocupações actuais em se desenvolver praticas de Química Verde. 
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ABSTRACT 
 
The best way to evaluate and improve teaching and motivation on secondary schools, 
is to integrate students into research projects, in order to develop competences and 
spread science knowledge. The present work was developed to build a teaching skill to 
be used on teaching chemistry at 12th year, on Unit 3: Plastics, Glass and New 
Materials. 
In this work polylactic acid (PLA) a biodegradable polymer was synthesized, known to 
be one of the most used biopolymers due to advantages such as low density, chemical 
resistance etc… The synthesized material was characterized by spectroscopic 
techniques (fourier transform infrared spectroscopy and proton nuclear magnetic 
resonance spectroscopy) and thermal techniques (differential scanning calorimetry 
and thermogravimetry). In order to evaluate the biodegradability of the synthesized 
polymer, the oxygen consumed through biological way was measured using the 
method of biochemical oxygen demand. The results obtained were compared with the 
ones obtained for a commercial PLA. 
It was proved that a small change on the reaction conditions (temperature and catalyst 
amount) influence the polymer characteristics and properties. An increase in 
temperature and in the catalyst amount (sulfuric acid) leads to a polymer with lower 
crystallinity (15.35 %) and higher biodegradability, 34.6% (synthesis B). 
On the same way and in order to evaluate the impact of the experimental activity in 
the knowledge understanding, acquisition and competences development, to show the 
existence of actual concern in chemistry to develop practices and proceedings 
environmental friendly, PLA synthesis and biodegradation in the field was performed, 
spreading green chemistry principles to one group of student of 12th year in the Ponte 
de Lima secondary school. 
Using an inquiry it was possible to conclude that to the students group were this study 
was applied, a large number of students (91%) against 87 % of other students group 
demonstrate higher sensibility to understand the actual concerns to develop practices 
of green chemistry.  
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CAPÍTULO 1 
 
 
 
 
 
ENQUADRAMENTO DO ESTUDO 
No meio educacional, a Química é conotada como uma ciência experimental. De facto, 
a experimentação nas aulas de Química tem merecido inúmeros estudos e reflexões de 
forma a perceber qual o papel desempenhado por esta ferramenta didáctica, bem 
como, a melhor forma da implementar [1-6]. Professores têm procurado encontrar 
formas de melhorar as suas aulas e de torná-las mais interactivas para aumentar a 
motivação dos alunos e combater o insucesso escolar. O programa da disciplina de 
Química 12º ano foi elaborado no sentido de “(…) proporcionar uma visão actual de 
aspectos relevantes do conhecimento químico, estruturantes de uma forma científica 
de interpretar o mundo (…)” [7]. Deste modo, incorpora uma unidade temática, 
Unidade 3: Plásticos, Vidros e Novos Materiais, na qual se pretende “(…) a 
interpretação da estrutura química de materiais com estrutura “gigante”, com especial 
destaque para os plásticos. (…) proporcionar oportunidade para discutir questões 
novas que a produção de novos materiais acarreta (…).” [7].  
Síntese e Caracterização de um Polímero Biodegradável  
 
 
 
2 
1.1 Perspectivas de Ensino das Ciências 
O ensino das ciências tem sofrido uma evolução ao longo dos tempos influenciada por 
uma visão epistemológica e pela psicologia de aprendizagem vigentes, que 
fundamentam a adopção de determinadas estratégias em detrimento de outras. 
A perspectiva de Ensino Por Transmissão (EPT) radica numa visão behaviorista da 
aprendizagem, segundo o qual os conhecimentos existem fora de nós, pelo que, para 
os aprender, é suficiente escutar, ouvir com atenção. O conhecimento é visto como 
sendo cumulativo, absoluto e linear. Nesta perspectiva recorre-se a uma didáctica 
repetitiva, de base memorística, onde se transmite conhecimento absoluto [8]. 
A perspectiva de Ensino Por Descoberta (EPD) é marcada a nível epistemológico e 
psicológico por perspectivas empiristas/indutivistas e behavioristas, respectivamente. 
Aqui parte-se do princípio que, da simples observação dos factos, o aluno é capaz de 
chegar ao conteúdo científico. A função do professor é desenvolver o caminho que 
permita ao aluno chegar ao conhecimento [8]. 
Na perspectiva de Ensino por Mudança Conceptual (EMC), com raízes epistemológicas 
racionalistas e perspectiva de aprendizagem construtivista, são valorizadas as 
concepções alternativas dos alunos relativas a conceitos científicos, pelo que as 
estratégias usadas consistem na descoberta das Concepções Alternativas (CA) dos 
alunos para depois as substituir pelos conhecimentos científicos. Esta perspectiva 
tende à sobrevalorização dos conceitos e domínios metodológicos para lidar 
exclusivamente com conceitos [8].  
A perspectiva de ensino das ciências vigente actualmente, designada por Ensino Por 
Pesquisa (EPP) e tem fundamentação teórica no pós-positivismo, na aprendizagem 
cognitivista. Coloca a ênfase na inter-relação entre saberes do aluno e saberes da 
ciência. Segundo Cachapuz o Ensino Por Pesquisa coloca os conteúdos ao serviço da 
educação em e para a ciência e não unicamente com fins instrucionais [8]. Assim, na 
sala de aula, deve-se partir de questões-problema que reflectem situações-problema 
do quotidiano. 
  Capítulo 1 – Enquadramento do Estudo 
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Nesta perspectiva o que se valoriza mais é o caminho percorrido na resolução do 
problema. Existe, desta forma, uma inter e transdisciplinariedade, uma vez que a meta 
CTS (Ciência, Tecnologia e Sociedade), que se enquadra, também, nesta perspectiva, é 
formar cidadãos científico e tecnologicamente alfabetizados, capazes de tomar 
decisões, desenvolver acções responsáveis e alcançar pensamento crítico e 
independência intelectual. 
 
 
1.2 Trabalho Experimental no Ensino das Ciências 
A capacidade que um individuo tem para a análise e resolução de problemas e 
questões prende-se com os conhecimentos que detém sobre os assuntos, bem como, 
a forma como os usa e passa, necessariamente, por uma literacia científica, na medida 
em que esta é definida como “(…) a capacidade de usar conhecimentos científicos, de 
reconhecer questões científicas e retirar conclusões baseadas em evidência, de forma a 
compreender e a apoiar a tomada de decisões acerca do mundo natural e das 
mudanças nele efectuadas através da actividade humana.” [9]. 
O ensino das ciências permite a construção de uma literacia científica uma vez que vai 
ao encontro das suas três dimensões [10]:  
• Processos: os processos mentais envolvidos na resposta a um item (tal como a 
identificação de evidência ou a explicação de conclusões); 
• Conteúdos: o conhecimento científico e a compreensão conceptual que é requerida 
no uso destes processos; 
• Contextos: situações nas quais os processos são aplicados – como o contexto de 
saúde e de nutrição de uma pessoa ou o contexto global do clima [9]. 
Como defende Almeida, a promoção adequada do ensino das ciências deverá mais do 
que contribuir para a aquisição de conhecimento científico, permitir a aplicação desse 
conhecimento em situações do mundo real [10].  
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Fazendo uma retrospectiva das mais importantes teorias de ensino-aprendizagem, 
comprova-se uma evolução nas correntes de pensamento que pretendiam entender e 
adequar estratégias e metodologias que melhor respondessem às necessidades do 
ensino. A perspectiva de Ensino Por Transmissão radica numa visão behaviorista da 
aprendizagem, segundo a qual basta ouvir com atenção para se apreender os 
conhecimentos [10]. 
Por volta dos anos 70, surge a perspectiva de Ensino Por Descoberta, onde se parte do 
princípio que, o aluno pode partir à descoberta do conteúdo científico a partir da 
observação dos factos [10]. 
Na década seguinte, um novo modelo de ensino surge com raízes epistemológicas 
racionalistas e de aprendizagem construtivista. O Ensino por Mudança Conceptual 
valoriza as concepções alternativas dos alunos relativas a conceitos científicos.  
No final da década de 90, aparece, então, o Ensino Por Pesquisa que coloca ênfase na 
inter-relação entre saberes do aluno e saberes da ciência, havendo uma inter e 
transdisciplinariedade, uma vez que numa óptica CTS (Ciência, Tecnologia e 
Sociedade), que se enquadra, também, nesta perspectiva, é formar cidadãos científico 
e tecnologicamente alfabetizados, capazes de tomar decisões, desenvolver acções 
responsáveis e alcançar pensamento crítico e independência intelectual. 
As estratégias de trabalho, no Ensino Por Pesquisa, exigem um pluralismo 
metodológico. Contudo, entre as estratégias de trabalho, nas “quais se englobam 
tarefas e actividades várias a desenvolver a nível de práticas de ensino, destaca-se pela 
sua relevância o Trabalho Experimental” [8]. 
Convêm, antes de mais, clarificar e diferenciar termos relacionados com Trabalho 
experimental que vulgarmente são utilizados, muitas vezes, de forma imprecisa. No 
esquema da figura 1.1 elucida-se a interrelação entre eles, clarificando-se as suas 
diferenças [11]. 
De facto, são vários os autores que reconhecem que, entre os inúmeros recursos que 
auxiliam o ensino das ciências, o trabalho experimental é um dos mais apreciados e 
valorizados pelos agentes educativos [12].  
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Já a partir do século XVII, que a experimentação desempenha um papel essencial na 
consolidação das ciências naturais, uma vez que, “(…) as leis formuladas deveriam 
passar pelo crivo das situações empíricas propostas, dentro de uma lógica sequencial 
de formulação de hipótese e verificação de consistência.” [3]. 
Segundo Leite se é verdade que “uma imagem vale mais do que mil palavras”, 
observar a realidade deve valer mais que algumas imagens e, portanto, que algumas 
mil palavras [13]. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 1.1: Relação entre trabalho prático, trabalho laboratorial, trabalho de campo e trabalho 
experimental. Adaptado de Hodson, 1988 (retirado de [11]). 
 
Há três tipos de argumentos que saem em defesa do recurso a actividades 
laboratoriais no ensino das ciências: cognitivos, afectivos e associados a 
capacidades/habilidades, isto é, as actividades laboratoriais podem motivar os alunos, 
promover a aprendizagem e desenvolver técnicas de manuseamento do material 
laboratorial a par de outras atitudes científicas [14]. 
RECURSOS DIDÁCTICOS 
TRABALHO PRÁTICO 
TRABALHO DE 
CAMPO 
TRABALHO 
LABORATORIAL 
TRABALHO EXPERIMENTAL 
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Do mesmo modo Silva defende que as actividades laboratoriais são um tipo de 
actividades de aprendizagem cujo valor educacional é reconhecido por todos os 
actores envolvidos na conceptualização e operacionalização da educação em Ciências. 
Neste sentido, ocupam um lugar privilegiado no ensino-aprendizagem das Ciências, 
sendo promotoras da autonomia do aluno na aprendizagem das ciências [12]. 
Estudos revelam que, inclusivamente, os discentes, apontam os mesmos objectivos, 
aquando da realização de uma actividade experimental, “(…) oportunidades para 
pensar, para reflectir e dar significado ao que se está aprendendo. (…) podem construir 
excelente caminho para que os conceitos químicos sejam discutidos e problematizados, 
com a intervenção pedagógica do professor e com auxílio do livro didáctico.” [2]. 
Além disso, uma investigação realizada por Carrapatoso, revela que a motivação dos 
alunos para as áreas da ciência e tecnologias passa por envolver os estudantes em 
actividades de investigação desde o início da sua formação, fazendo-os compreender a 
aplicação do método científico motivando-os para a vivência da cultura científica [15].  
No entanto, segundo Leite as actividades experimentais devem ser planeadas de tal 
forma que levem o aluno a questionar, reflectir e compreender melhor os conceitos 
teóricos subjacentes, evitando-se cingir a actividades de receita que apenas promovem 
algumas técnicas de manipulação de materiais que promovem o distanciamento entre 
os alunos e a ciência. Para tal é necessário uma articulação entre a vertente técnica e a 
vertente intelectual, porque “se é verdade que ensinamos ciências porque as ciências 
são disciplinas práticas, também é verdade que ensinamos ciências porque elas são 
disciplinas teóricas.” [13]. 
Em suma, embora não sendo solução para todos os males subjacentes à educação em 
ciências, o trabalho laboratorial tem, contudo, conseguido integrar-se e afirmar-se nos 
currículos de Ciências, estabelecendo, ao longo das últimas décadas, uma sólida 
relação de complementaridade com o ensino da disciplina e assumindo um lugar 
relevante no seu ensino, em diversos países [16, 17]. 
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1.3 Os Novos Materiais 
A nossa civilização começou com três tipos de materiais, os metais, a cerâmica e o 
vidro. Mas a incessante busca do Homem por superar-se e melhorar a sua qualidade 
de vida levou-o a desenvolver materiais cada vez mais duráveis e tecnologicamente 
mais desenvolvidos com características mecânicas e estéticas ímpares. O século XXI é 
pois o século dos novos materiais, de vidros que não partem, de plásticos duros como 
o aço ou capazes de conduzirem corrente eléctrica [18]. 
O termo novos materiais começou a ser utilizado por volta dos últimos trinta anos, 
referindo-se, não exclusivamente, a materiais recém-descobertos ou desenvolvidos, 
como também, aos materiais já conhecidos, mas agora fabricados com superior 
qualidade e elevado desempenho funcional, conseguido à custa do desenvolvimento 
de técnicas e processos de fabrico, bem como de equipamentos tecnológicos mais 
eficientes, precisos e com maior desempenho que permitem novas e melhores 
técnicas de análise e controlo. 
Um polímero - do grego poli (muitos) e meros (partes) - é um material constituído por 
moléculas de grandes dimensões, macromoléculas, formadas pela repetição de 
pequenas e simples unidades químicas denominadas monómeros, ligadas por ligações 
covalentes, através de uma reacção denominada polimerização. São na sua maioria 
compostos orgânicos de carbono e hidrogénio, contendo elementos não metálicos, 
como oxigénio, azoto e cloro [19]. 
Os polímeros são constituídos por moléculas de grandes dimensões, macromoléculas, 
formadas pela repetição de pequenas e simples unidades químicas denominadas 
monómeros, ligadas por ligações covalentes, através de uma reacção denominada 
polimerização [20]. 
Devido à sua natureza, os polímeros, apresentam um conjunto de características 
específicas que lhes conferem propriedades físicas e químicas diferentes, podendo ser 
utilizados para diversos fins, pelo que a sua utilização tem-se vulgarizado. 
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O consumo mundial de polímeros é superior a 200 milhões de toneladas, com um 
crescimento anual de 5% [21]. No entanto, estes produtos são uma fonte crescente de 
poluição, principalmente devido à sua utilização para a produção de embalagens. 
 
De entre os polímeros sintéticos apresentados na tabela seguinte, apenas a 
policaprolactona (PCL) é biodegradável, Tabela 1.1 [22]. 
 
Tabela 1.1: Tempos de degradação de alguns polímeros [22]. 
Polímero Tempo de Degradação 
Politereftalato de etilo, PET 
Polietileno, PE 
Polipropileno, PP 
Ácido poli (lactico), PLA 
Policaprolactona, PCL 
Poliestireno PS 
400 a milhares de anos 
100 a 400 anos 
> 1000 anos 
1 semana a 24 meses 
> 24 meses 
> 400 anos 
 
 
Deste modo, o desenvolvimento e produção a baixo custo de polímeros 
biodegradáveis, tem sido uma preocupação constante, como forma de minimizar o 
impacto ambiental negativo. 
 
Segundo estudos recentes, apesar do custo superior destes polímeros face aos 
polímeros sintéticos, figura 1.2, o consumo de polímeros biodegradáveis tem crescido 
anualmente 13% desde 2009 [23].  
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Figura 1.2: Comparação entre preço (€/kg) de polímeros sintéticos e biodegradáveis [23]. 
 
Como se pode observar na figura 1.3, de entre todos os continentes, o Europeu é o 
que apresenta maior consumo de polímeros biodegradáveis [24]. 
 
 
Figura 1.3: Consumo mundial de polímeros biodegradáveis em 2009 [24]. 
 
De entre os polímeros biodegradáveis, destaca-se o PLA, pelo seu grande interesse 
tecnológico devido, não só, às sua aplicações no campo ambiental, como plástico 
biodegradável, como também, e na área biomédica como material biocompatível e 
bioreabsorvivel [25]. 
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1.4 Objectivo do Trabalho 
O presente trabalho tem como objectivo primeiro a síntese e caracterização de um 
polímero biodegradável, neste caso o ácido poli (láctico), por ir ao encontro de uma 
Unidade Programática da disciplina de Química do 12º ano de escolaridade. Deste 
modo, procedeu-se aos seguintes passos: 
 Pesquisa bibliográfica acerca de polímeros biodegradáveis; 
 Pesquisa bibliográfica sobre métodos de síntese do PLA; 
 Selecção do método de síntese exequível num laboratório de ensino 
secundário; 
 Optimização da síntese de PLA; 
 Caracterização espectroscópica (Espectroscopia de infravermelho com 
transformadas de Fourier (FTIR), Ressonância magnética nuclear de protão 
 (1H-RMN) 
 Caracterização térmica (Calorimetria Diferencial de Varrimento (DSC) e Análise 
Termogravimétrica (TGA)); 
 Ensaios de Biodegradabilidade; 
 
Paralelamente, este estudo pretende ser uma mais-valia para prática pedagógica, 
através da mobilização de saberes e saber-fazer aplicáveis no quotidiano escolar e 
através da integração em actividades e estratégias de ensino-aprendizagem 
motivadores.  
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CAPÍTULO 2 
 
 
 
 
 
INTRODUÇÃO 
Neste capítulo pretende-se fazer uma contextualização do trabalho, começando-se por 
definir e caracterizar, de forma geral, os polímeros. Foram revistas algumas das 
classificações possíveis para esta vasta gama de materiais bem como as suas 
aplicações mais significativas.Tratando-se, o trabalho de síntese de um polímero 
biodegradável, procurou-se definir e classificar este tipos de polímeros e 
posteriormente, particularizou-se para o caso concreto em estudo, o ácido 
poli(láctico), PLA. O ácido poli (láctico) é um polímero muito importante, não só, na 
área biomédica como tem ganho relevo na área das embalagens, assim, fez-se uma 
retrospectiva histórica deste biomaterial e procurou-se rever a sua estrutura, 
propriedades e aplicações. Sendo vários os métodos de síntese do PLA encontrados na 
literatura, estes foram descritos, com algum pormenor. O número de técnicas de 
caracterização usadas na análise e caracterização do polímero sintetizado foi 
significativo, pelo que, nesta, secção é feita uma descrição do conjunto global de 
técnicas utilizadas. 
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2.1 Polímeros 
O Homem convive com polímeros desde sempre, já que as proteínas, o Ácido 
desoxirribonucleico, DNA, e os polissacarídeos 
que existem em nosso organismo são polímeros 
naturais. No entanto, foi só no século XX que 
um químico alemão, Hermann Staudinger 
(1881-1963,Premio Nobel da Química em 1953), 
figura 2.1, formulou a hipótese da existência de 
moléculas muito grandes, as “macromoléculas”. 
Essa hipótese foi verificada experimentalmente 
nos anos 20, quando Theodor Svedberg  
(1884-1971), William Henry Bragg (1862-1942) e William Lawrence Bragg (1890-1971), 
pai e filho, provaram que a hemoglobina e a celulose são formadas por moléculas 
gigantes. 
 
     
Figura 2.2: Theodor Svedberg, William Henry Bragg e William Lawrence Bragg, 
respectivamente [27,28,29]. 
 
A aceitação da existência de macromoléculas permitiu a descoberta de muitas 
substâncias macromoleculares cujos resultados mais visíveis são os plásticos, 
borrachas, tintas e vernizes que fazem parte do nosso dia-a-dia, ou seja, os polímeros 
sintéticos.  
 
Figura 2.1: Hermann Staudinger [26] 
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A palavra polímero é originária do grego que significa: poli (muitos) e meros (partes). 
São macromoléculas formadas por moléculas pequenas (monómeros) que se ligam 
através de uma reacção denominada polimerização que origina cadeias que se 
desenvolvem linearmente ou numa rede tridimensional [30]. Por outras palavras, um 
polímero é uma molécula de peso molecular muito elevado, da ordem de milhares ou 
milhões de gramas por mole [31]. 
O número de unidades estruturais repetidas numa macromolécula é chamado de grau 
de polimerização. Os polímeros dividem-se em homopolímeros, quando tem o mesmo 
monómero na sua composição e copolímeros se tem dois ou mais monómeros 
diferentes na sua cadeia. 
Os polímeros são materiais muito interessantes uma vez que apresentam um conjunto 
de características que os tornam muito versáteis.  
 
2.1.1 Classificação 
Todas as classificações dos polímeros são arbitrárias, pelo que se apresentam algumas 
formas de os classificar, sendo que quanto à sua origem, os polímeros podem ser: 
Polímeros Naturais Orgânicos: polímeros orgânicos sintetizados pela natureza 
(borracha natural, celulose...); 
Polímeros Naturais Inorgânicos: polímeros inorgânicos sintetizados pela natureza 
(diamante, grafite…); 
Polímeros Artificiais: polímeros naturais orgânicos modificados através de reacções 
químicas (acetato de celulose, nitrato de celulose…); 
Polímeros Sintéticos: polímeros sintetizados (PE, PS, …) 
 
Uma outra classificação (figura 2.3) baseia-se na semelhança de propriedades e que 
reflecte a estrutura molecular. 
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Figura 2.3: Classificação dos polímeros mediante a semelhança de propriedades [32]. 
 
Os elastómeros ou borrachas não fundem nem dissolvem mas podem inchar quando 
colocados em solventes. São pouco reticulados e as suas propriedades dependem do 
número de reticulações. São caracterizados por possuírem um grau de elasticidade 
elevado, o que significa que possuem uma elevada capacidade de deformação, mesmo 
para pequenas tensões. 
Por sua vez os termoplásticos são materiais constituídos por cadeias lineares ou 
ramificadas. O calor amolece os polímeros e consequentemente podem ser moldados 
a quente. Podem ser fundidos repetidamente sem perda significativa das suas 
propriedades, são solúveis ou incham em vários solventes. 
Os termoendurecíveis são plásticos rígidos, as ligações químicas covalentes entre as 
cadeias poliméricas, reticulações, fazem com que não sejam deformáveis, não fundam 
Polímeros
Naturais
Proteínas
Polissacarídeos
Latex
Sintéticos
Elastómeros Termoplásticos
Semi-cristalinos
Amorfos
Tremoendurecíveis
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e tenham boa resistência térmica. Devido à sua estrutura química são insolúveis e 
dificilmente incham. Nestes materiais o calor endurece, irreversivelmente as suas 
propriedades 
Quanto ao método de polimerização, os polímeros foram classificados por Wallace 
Hume Carothers (1896-1937), em 1929, como polímeros de adição e polímeros de 
condensação, baseando-se na comparação da fórmula molecular dos polímeros 
obtidos com a dos monómeros que os originaram. 
Posteriormente, Floy, em 1953, a apresentou uma 
nova classificação para os mecanismos de 
polimerização designando por polimerização em 
etapas e polimerização em cadeia. Actualmente os 
termos condensação e etapas, bem como, adição 
e cadeia são usados como sinónimos [33]. 
Pode-se dizer, de forma simplificada, que os 
polímeros de adição resultam da adição de uma 
molécula a outra, sendo estas constituídas por um 
só monómero. Por seu lado, a polimerização por 
condensação consiste na formação de uma macromolécula a partir de monómeros que 
reagem entre si libertando água ou outras pequenas moléculas que não participam nas 
reacções seguintes [35]. 
 
2.1.2 Aplicações 
A aplicação dos polímeros é vastíssima graças às suas características que lhes 
conferem uma enorme versatilidade aliada a um custo de produção e obtenção 
reduzido.  
 
 
Figura 2.4: W. Carothers [34]. 
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Figura 2.5: Aplicações dos polímeros. 
 
 
 
2.2 Polímeros Biodegradáveis 
Os polímeros biodegradáveis são polímeros que se degradam sobre determinadas 
condições de temperatura, humidade e presença de determinados microrganismos 
[30]. 
A American Standard for Testing and Methods (ASTM) e a International Standards 
Organization (ISO) descrevem os plásticos degradáveis como aqueles capazes de sofrer 
Aplicações
AGRICULTURA
- Utensílios agrícolas;
- Arejamento dos solos;
- Revestimento dos solos;
etc...
SOCIEDADE
- Roupas;
- Recipientes de 
plástico;
- Revestimento 
para pavimento;
- Sacos lixo; 
- Embalagens;
etc...
MEDICINA
- Utensílios diversos;
- Prótese dentárias;
- Válvulas cardiacas;
- cirurgia plástica;
- etc...
INDÚSTRIA
- Peças de 
automóvel;
- Pára-brisas de 
aviões de combate;
- Tanques;
- Materiais de 
embalagens;
Adesivos;
- etc...
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alterações significativas na sua estrutura química mediante determinadas condições 
ambientais e que resultam numa perda das propriedades físicas e mecânicas, passíveis 
de ser medidas através de métodos padrão [30].  
A norma ASTM D 5488-94d, define biodegradável como algo capaz de ser decomposto 
em dióxido de carbono, metano, água, compostos inorgânicos ou biomassa, através da 
predominante acção de processos enzimáticos de microrganismos. Por sua vez, a 
norma ASTM D 6400-04, diz que plástico biodegradável é aquele cuja degradação 
resulta da acção de microrganismos como bactérias, fungos e algas [35, 36].  
 
2.2.1 Classificação 
Existem várias classificações para os polímeros biodegradáveis, sendo que a 
classificação que se segue, figura 2.6, baseia-se na proposta de Avérous, e que é 
elaborada de acordo com a sua origem [35]. 
 
Figura 2.6: Classificação de polímeros biodegradáveis [adaptado de 35]. 
 
Polímeros 
Biodegradáveis
Origem: Agrícola
(biomassa)
Polissacarídeos
Amido, trigo, 
batata
Linho-
celulósicos, 
madeira, 
Pectinas, 
quitosanas, 
gomas
Proteinas, 
Lípidos
Animal: caseína, 
colagénio…
Vegetal:  zeina,
Proteína soja,
Origem: 
Microbiana
Polihidroxi 
alcaonato PHA
Polihidroxi-
butirato PHB
Origem: 
Biotecnológica
Ácido poliláctico
Polilactídeos
Origem: 
Derivados do 
petróleo
Poli-
caprolactona 
PCL
Poliéster amida 
PEA
Co-poliéster 
alifático PBSA
Co-poliéster 
aromático PBAT
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Distinguem-se, então, quatro tipos de polímeros quanto à origem: 
Polímeros de origem agrícola: produtos da biomassa e de fontes agrícolas como amido 
e celulose. São exemplo os polissacarídeos, proteínas, polipéptidos e polinucleótidos. 
Polímeros de origem microbiana: produzidos por microrganismos e obtidos por 
extracção;  
Polímeros de origem biotecnológica: quimicamente sintetizados a partir de 
monómeros obtidos de recursos naturais;  
Polímeros derivados de petróleo: quimicamente sintetizados a partir de derivados de 
fontes de petróleo.  
 
A maior categoria de polímeros sintéticos biodegradáveis é a dos poliésteres, tais 
como, poli (álcool vinílico), PVOH, ácido poli (láctico), PLA, poli (ácido glicólico), PGA, 
policaprolactona, PCL, e Poli(butilenosuccinato) PBS, com ligações ao longo da cadeia 
susceptíveis de serem hidrolisadas. 
 
2.2.2 Aplicações 
São vastas as aplicações dos polímeros biodegradáveis, podendo ser agrupadas em 
três grandes áreas: medicina, agricultura e produção de embalagens [30,37]. 
a)    b)  
Figura 2.7: Exemplos de produtos ortopédicos de PLLA: Implante Bio-Anchors, Parafusos 
BioScrews [38]. 
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Figura 2.8: Aplicações dos polímeros biodegradáveis. 
 
 
2.3 Ácido Poli(Láctico) - PLA 
O ácido poli (láctico) (PLA), representado na figura 2.9, é um poliéster alifático, 
termoplático, semicristalino ou amorfo, e é um dos polímeros de origem 
Aplicações
MEDICINA
- Auxiliar a reparação de tecidos (ex. tecido ósseo);
- Substituição de tecidos (articulações, válvulas, artérias, 
lentes intra-oculares e reconstrução dentária; 
- Actuar como sistemas de drug delivery quer para locais 
específicos (por exemplo para actuação em células 
tumorais), quer para libertação sustentada. 
- Substituição total ou parcial da função de de órgãos;
etc…[30,32,37,39,40,41]
SOCIEDADE
- Sacos de 
supermercado;
- Sacos do lixo;
- Fraldas 
descartáveis;
- Recipientes de 
comida rápida;
etc...   [37,42]
AGRICULTURA
- Revestimentos com 
efeito estufa;
- Libertação controlada 
de pesticidas e 
nutrientes, sem a 
necessidade de recolha 
de matérias não 
degradáveis;
- Fumigaçã; 
- Revestimento de 
solos;
- etc…[30,39,40].
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biotecnológica de grande interesse tecnológico devido às suas aplicações no campo 
ambiental, como plástico biodegradável, e na área biomédica, como material 
biocompatível e bioabsorvível [43,44]. 
 
 
Figura 2.9: Representação da cadeia estrutural do PLA, em que n representa o número de 
unidades repetitivas [22]. 
 
É considerado um “polímero verde” já que pode ser obtido a partir de recursos 
renováveis da agricultura, pela combinação de fermentação e polimerização e a sua 
produção requer menos recursos fosseis quando comparado aos plásticos a base de 
petróleo. 
 
2.3.1 Um Pouco de História 
A nível mundial, os bioplásticos constituem cerca de 300.000 toneladas dos plásticos 
no mercado. Apesar de parecer muito, representa apenas menos de 1% dos 181 
milhões de toneladas de plásticos sintéticos que no mundo produz cada ano. O 
mercado dos bioplástico está a crescer 20 a 30% por ano, não sendo, no entanto, 
suficiente para atender a todas as necessidades [45]. 
O pioneiro na produção de poliésteres alifáticos de ácido láctico foi Carothers  
(1896-1937), em 1932, no entanto, devido ao baixo peso molecular, a sua utilização 
não era viável. [46]. 
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Tabela 2.1: Produtores actuais de PLA [47]. 
Nome da empresa Localização 
Apack AG 
BASF Aktiengesellschaft 
Bio Invigor 
Birmingham Polymers 
Boeringer Ingelheim 
Dow Cargill 
Hycail B.V. 
Mitsui Chemicals 
Phusis 
Polysciences Inc. 
Purac Biochem 
Shimadzu Corporation 
Alemanha 
Alemanha 
Tailândia 
USA, AL 
Alemanha 
USA, NB 
Holanda 
Japão 
França 
USA 
Holanda 
Japão 
 
 
Em 1954, a DuPont patenteou um PLLA de alto peso molecular, mas somente em 1966, 
quando Kulkarni, et al, demonstrou que a degradação do material poderia ocorrer in 
vivo, despertou interesse na área médica [46].  
Actualmente, a Nature Works LLC, é líder em tecnologia de polímeros lácticos, 
produzindo, essencialmente [45]:  
 resinas (Nature-Works PLA), usado para plásticos ou aplicações de embalagem; 
 fibras (Ingeo™) que são usados em tecidos especiais e aplicações das fibras. 
 
Uma outra empresa líder mundial é a PURAC biomateriais que desenvolve, fabrica e 
comercializa polímeros reabsorvíveis sob a marca PURASORB, [43]. 
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2.3.2 Estrutura e Propriedades 
O ácido láctico (2-hidroxi ácido) é uma molécula bifuncional (figura 1.10) que possui 
uma função álcool e também uma função ácido carboxílico.  
 
 
 
 
Figura 2.10: Bifuncionalidade do ácido láctico [48]. 
 
O ácido láctico apresenta uma assimetria no átomo de carbono e existe em duas 
configurações opticamente activas. É, pois, uma molécula quiral que apresenta dois 
estereoisómeros, L e D, figura 2.11, podendo ser obtidos por via biológica ou química 
[49]. 
a)   b)  
Figura 2.11: Diferentes isómeros do ácido láctico: a) ácido L-láctico, b) ácido D-láctico [49]. 
 
Os dois estereoisómeros, L e D, podem ser produzidos em sistemas bacterianos, por 
fermentação de hidratos de carbono, recorrendo-se a microrganismo adequados, do 
género Lactobacillus. No entanto, o ácido láctico obtido por processo químico é uma 
mistura racémica de D- e L-isómeros [47]. 
A nomenclatura do PLA obtido pelos diferentes meios apresenta algumas contradições 
mas, geralmente, aos polímeros derivados do ácido láctico por policondensação são 
 
Grupo  
Hidroxilo 
Grupo ácido 
carboxílico 
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referidos como poli (ácido láctico) e os obtidos a partir de Lactídeo por abertura de 
anel polimerização como polilactida. Ambos os tipos são geralmente referidos como 
PLA [47]. 
O ácido poli (L-láctico), PLLA, é, em geral, cristalino, sendo que o grau de cristalinidade 
depende do peso molecular e do processo de polimerização. Apresenta uma 
temperatura de transição vítrea entre 55 e 65 0C, uma temperatura de fusão ronda os 
170 – 183 0C [47]. 
O PLA apresenta propriedades mecânicas comparáveis com as dos polímeros 
provenientes de fontes fósseis, especialmente, elevada elasticidade, rigidez, 
transparência, comportamento termoplástico, biocompatibilidade e boa capacidade 
de moldagem. O PLA é, também, de diversas formas similar ao polietileno tereftalato 
(PET) e as suas propriedades térmicas e mecânicas são superiores a dos outros 
poliésteres alifáticos biodegradáveis, como o polibutileno succinato (PBS), o 
polihidroxibutirato (PHB) e a policaprolactona (PCL) [44]. 
A taxa de degradação pode-se considerar baixa, demorando entre 2 a 5,6 anos para 
total reabsorção in vivo. Sob condições de temperaturas e humidade elevada, o PLA 
degrada-se rapidamente e desintegra-se em semanas ou meses. O principal 
mecanismo de degradação é a hidrólise, seguido pelo ataque de bactérias, sobre os 
resíduos fragmentados. A taxa de hidrólise é acelerada por ácidos ou bases e é 
dependente do teor de humidade e temperatura [44]. 
 
 
2.4 Síntese 
Para a síntese do PLA é necessário que os monómeros sejam de grande pureza, uma 
vez que as impurezas interferem com o percurso da reacção e diminuem a qualidade 
do polímero obtido. Os grupos funcionais hidroxilo e carboxílico, a água, etc., podem 
ser consideradas como impurezas [47]. 
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As impurezas hidroxílicas afectam as reacções de formação do iniciador, de 
transferência cadeia, e de transesterificação, o que resulta num aumento da taxa de 
polimerização e redução de peso molecular, juntamente com o alargamento da 
distribuição do peso molecular do polímero final. Por seu lado, as impurezas 
carboxílicas afectam a reacção de desactivação ao fazerem complexo com o 
catalisador, reduzindo a taxa de polimerização, no entanto, não se verifica um efeito 
considerável sobre o peso molecular do polímero final [47]. 
 
2.4.1 Métodos de síntese 
Segundo Gupta e Kumar, são quatro os métodos utilizados para a síntese de PLA, 
figura 2.12 [47].  
 
 
Figura 2.12: Síntese de PLA a partir de D- e L- ácido láctico [47]. 
 
Estes quatro métodos podem ser, no entanto, agrupados segundo dois caminhos 
principais, figura 2.13, por policondensação directa do ácido láctico e por 
polimerização por abertura de anéis de dímeros cíclicos, de nome lactídeo, [47,50,51].  
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Figura 2.13: Síntese de PLA a partir de D- e L- ácido láctico [50]. 
 
O nome do polímero resultante pode ser baseado no monómero que o originou. 
Assim, no primeiro método, o polímero resultante denomina-se de poli (ácido láctico) 
ou ácido poli (láctico), enquanto que, no segundo, como o monómero é o lactídeo, 
figura 1.14, o polímero obtido designa-se por poli (lactídeo). No entanto, nos dois 
casos, podem ser abreviados pela sigla PLA [47]. 
 
 
 
 
 
Figura 2.14: Isómeros do lactídeo [47]. 
 
 D,D – Lactide  L,L – Lactide D,L – Lactide 
Síntese e Caracterização de um Polímero Biodegradável  
 
 
 
26 
2.4.1.1 Polimerização por Policondensação Directa 
A polimerização por policondensação directa, também conhecida por polimerização 
em etapas, consiste numa condensação sucessiva de grupos funcionais reactivos 
existentes nos monómeros, aumentando o tamanho da molécula, até que estas 
atinjam o tamanho de uma cadeia polimérica. Para esta polimerização utiliza-se um 
catalisador e a reacção deve ocorrer a pressão reduzida. Como resultado, obtêm-se um 
polímero de baixo peso molecular, devido à dificuldade em retirar, completamente, a 
água da mistura reaccional, o que constitui a principal desvantagem deste método, e 
que acaba por restringir o seu uso [47]. 
No entanto, pode-se obter um polímero de grande peso molecular, através do uso de 
agentes de acoplamento de cadeia que, ao juntar-se à cadeia polimérica de baixo peso 
molecular promove a junção das cadeias poliméricas resultando um polímero de maior 
peso molecular. 
Uma outra forma de produzir PLA de grande peso molecular consiste numa 
policondensação onde a água é removida azeotropicamente (polimerização por 
condensação azeotrópica), isto é, com a adição de um solvente que forme uma 
mistura azeotrópica com a água, manipulando-se o equilíbrio entre o monómero e o 
polímero. A água é eliminada por destilação azeotrópica. Como grande desvantagem 
regista-se a elevada toxicidade dos solventes [47]. 
Um outro processo de policondensação relatado por Gupta e Kumar designa-se por 
polimerização em estado sólido (SSP). Este processo envolve o aquecimento de um 
pré-polímero semi-cristalino, sólido (com menor peso molecular) até uma temperatura 
abaixo da temperatura de fusão com a simultânea remoção de subprodutos a partir da 
superfície do material, quer sob pressão reduzida ou recorrendo a um transportador, 
por exemplo, soprando gás inerte que serve para remover o condensado a partir da 
reacção do polímero e inibe oxidação [47]. 
Uma das vantagens da polimerização em estado sólido (SSP) reside nas temperaturas 
reaccionais relativamente baixas. Uma outra é o de, praticamente, não contribuir para 
a poluição ambiental, pois não recorre a nenhum tipo de solvente [47]. 
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Figura 2.15: Polimerização em estado sólido [47]. 
 
 
2.4.1.2 Polimerização por Abertura de Anel (ROP) 
Este é o método, geralmente, utilizado para a síntese do polímero de alto peso 
molecular e com um elevado grau de estereoirregularidade e permite um maior 
controlo sobre todo o processo, permitindo vaiar as propriedades do polímero obtido 
e deste modo ampliar os campos de aplicação destes [47]. 
Polimerização por abertura de anel foi demonstrada, em 1932, por Wallace Carothers 
(1896-1937), figura 2.4, embora só após o melhoramento da técnica é foi possível a 
obtenção de um polímero de maior peso molecular. 
O PLA, neste caso, poli (lactídeo), é obtido por polimerização do respectivo dímero 
cíclico, o lactídeo, que através da abertura do seu anel origina uma bifuncionalidade 
que, ao reagir com outras unidades monoméricas, forma uma cadeia polimérica [47]. 
Por sua vez, o lactídeo foi obtido por despolimerização de polímeros de baixo peso 
molecular obtido por policondensação, [47]. 
A polimerização por abertura de anel pode ser classificada atendendo aos seus quatro 
mecanismos de reacção e ao tipo de iniciador. Assim temos [47]: 
 Polimerização aniónica; 
 Polimerização catiónica; 
 Mecanismos de coordenação-inserção. 
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No primeiro caso, polimerização aniónica, a polimerização por abertura de anel é 
iniciada quando um anião nucleofílico ataca o grupo carboxílico do lactídeo, figura 2.16 
[47]. 
 
Figura 2.16: Mecanismo da polimerização aniónica por abertura de anel [47]. 
 
A polimerização catiónica por abertura de anel ocorre quando o oxigénio do grupo 
carboxílico do lactídeo sofre alquilação ou protonação pelo catalisador, isto torna a 
ligação O-CH carregada positivamente e polimerização resulta dos sucessivos ataques 
das espécies positivas aos dímeros [47]. 
 
Figura 2.17: Mecanismo da polimerização catiónica por abertura de anel [47]. 
 
Finalmente, a polimerização por mecanismos de coordenação-inserção é o método 
mais estudado para a obtenção de materiais poliméricos biodegradáveis com elevado 
peso molecular e consta de duas etapas, sendo que, a primeira, acontece quando o 
oxigénio do grupo éster do monómero é, temporariamente, coordenado com o metal 
do catalisador/iniciador. Na segunda etapa, a ligação entre os grupos álcoxidos e o 
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oxigénio do grupo carbonilo, dos monómeros, é quebrada e a cadeia produzida é 
ligada à ligação metal oxigénio do iniciador, figura 2.18 [47].  
 
Figura 2.18: Polimerização por mecanismos de coordenação-inserção [47]. 
 
 
2.5 Técnicas de Caracterização 
Existem inúmeras técnicas e métodos de análise que permitem caracterizar e 
identificar a estrutura de um material e a sua selecção vai de encontro às 
especificidades que se pretendem, por forma a permitir conhecer e compreender as 
suas características e propriedades. 
Para a caracterização do ácido poli(láctico), PLA, obtido recorreu-se às técnicas de 
análise a seguir descritas. 
 
2.5.1 Caracterização Química e Estrutural 
De entre as técnicas espectrofotométricas, recorreu-se, apenas, à Espectroscopia de 
Infravermelho com Transformadas de Fourier (FTIR) e à Ressonância Magnética 
Nuclear de protão (1H-RMN), para a obter uma caracterização química e estrutural das 
sínteses realizadas.  
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2.5.1.1 Espectroscopia de Infravermelho com Transformadas de Fourier (FTIR) 
A Espectroscopia de Infravermelho fornece informações directas sobre os modos 
vibracionais das moléculas de uma substância, já que estuda a interacção da radiação 
electromagnética com a matéria, tendo como um dos seus principais objectivos o 
estudo dos níveis de energia de átomos ou moléculas. 
Quando as moléculas são sujeitas a radiação semelhante às suas vibrações, alteram o 
seu estado de vibração e absorvem radiação que corresponde à diferença de energia 
entre o estado inicial e o excitado [52].  
Uma molécula complexa tem um grande número de modos vibracionais, estando 
algumas destas vibrações associadas a ligações individuais ou grupos funcionais 
(vibrações localizadas) e originam bandas com o mesmo número de onda, ou próximo, 
independentemente do resto da molécula. São estas vibrações localizadas que 
permitem obter informação útil pela simples comparação com tabelas de referência de 
números de onda característicos de determinados grupos funcionais [46]. 
Os modos vibracionais de uma molécula envolvem variação do comprimento de 
ligação química – estiramento – ou variação do ângulo de ligação – deformação,  
figura 2.19.  
 
 
 
 
Figura 2.19: Modos de vibração. Os sinais “+” e “-“ indicam movimentos perpendiculares ao 
plano da página [53]. 
 
A absorção de radiação na região do Infravermelho, por uma molécula, corresponde a 
variações dos movimentos de vibração e/ou rotação dessa mesma molécula, e 
Estiramento Deformação angular 
                 B)     C)  D)  E)  F) 
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encontra-se relacionada com os grupos específicos de ligações químicas, tais como: -
CH, -CO, -CH3 [52]. 
Trata-se de uma técnica muito útil em análise estrutural de compostos, uma vez que o 
conjunto de bandas do espectro é específico para cada substância, dessa forma pode-
se estabelecer a composição e configuração estrutural da espécie química. Sendo um 
método simples, expedito e de baixo custo, é a técnica qualitativa ideal para uma 
caracterização preliminar [54]. 
A Espectroscopia de Infravermelho com Transformadas de Fourier (FTIR), figura 2.20, 
consiste, na geração de um interferograma, utilizando-se um interferómetro. 
 
 
Figura 2.20: Sequência de instrumentos presentes num espectrofotómetro FTIR [55]. 
 
A radiação Infravermelha passa através de uma amostra, sendo parte dela absorvida e 
outra parte transmitida. O espectro resultante representa a absorção e a transmissão 
molecular, criando uma “impressão digital” da amostra [56]. 
1: Fonte de 
radiação
2: 
Interferómetro 
de Michelson
3: Amostra 4: Detector Amplificador 5: Computador 
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 O sinal resultante é, então, chamado de interferograma e contém informação para 
cada uma dos pontos que compõe o sinal. O uso do interferometro resulta em 
medidas extremamente rápidas pois, enquanto o interferograma é medido, todas as 
frequências estão a ser medidas simultaneamente. Os espectros são obtidos pelo 
cálculo da transformada de Fourier do referido interferograma, figura 2.21 [55]. 
 
 
 
Figura 2.21: Transformação do interferograma no espectro da amostra [55]. 
 
Como o próprio nome indica, esta técnica usa a região do infravermelho do espectro 
electromagnético (400-4000 cm-1) [54]. As posições das bandas do espectro de 
infravermelho são apresentadas em número de onda (). As intensidades das bandas 
são expressas como transmitância ou absorvância.  
 
2.5.1.2 Ressonância Magnética Nuclear (RMN)  
A Espectroscopia de Ressonância Magnética Nuclear (RMN) é reconhecidamente a 
técnica mais importante para a investigação a nível molecular, permitindo obter 
informação estrutural e dinâmica para qualquer estado da matéria. Em particular é um 
método decisivo na determinação de estruturas tridimensionais de moléculas no 
estado líquido ou sólido. É útil na caracterização de moléculas orgânicas, e biológicas, 
  Capítulo 2 – Introdução 
 
 
 
33 
incluindo macromoléculas tais como polímeros e proteínas. Ocupa, igualmente, um 
lugar saliente no campo da análise qualitativa e quantitativa, desde componentes em 
produtos alimentares, por exemplo, a fluidos biológicos e metabolitos em tecidos e 
órgãos de seres vivos intactos, de um modo não invasivo e não destrutivo [56,57]. 
Esta técnica é uma forma de espectroscopia de absorção que consiste em colocar uma 
amostra sob a acção de um campo magnético forte e irradiá-la com uma radiação de 
radiofrequências. A absorção desta energia permite transições entre estados de 
energia rotacionais quantificados do núcleo que foram orientados pelo campo 
magnético. Pelo que fornece informação estrutural de materiais que possuem 
momentos magnéticos, tais como 1H, 13C, 19F, 29Si, 31P, entre outros [59].  
A técnica de RMN resulta da ocorrência de transições entre níveis energéticos 
correspondentes às diferentes orientações permitidas de spin nuclear quando um 
núcleo se encontra sujeito à acção de um campo magnético [60]. 
Uma vez que as frequências de ressonância nuclear, também, dependem do ambiente 
químico que os rodeia, como os núcleos e electrões vizinhos, pode-se obter sinais 
diferentes para cada núcleo, devido aos possíveis acoplamentos com vizinhos, e de 
intensidades diferentes, consoante o número de núcleos equivalentes que originam 
cada sinal [61].  
O espectro de 1H e 13C de polímeros é bastante complexo, pois devido ao facto dos 
polímeros serem compostos de elevado peso molecular o espectro obtido apresenta 
muitos sinais. Os espectros destes materiais podem ser obtido por dissolução num 
solvente deuterado adequado, ou aplicando a técnica de RMN no estado sólido [61]. 
 
 
2.5.2 Caracterização Térmica 
As técnicas de análise térmica são das técnicas de análise mais antigas e começaram a 
ser utilizada no início do desenvolvimento da química. 
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Desde sempre o homem estudou e utilizou a temperatura para ver a sua influência nos 
materiais, no entanto, só no final do século XIX, com Le Chatelier, é que experiências 
sobre o efeito do calor nos materiais se tornam mais quantitativas [62].  
A definição usualmente aceite para análise térmica foi originalmente apresentada pelo 
Comité de Nomenclatura da Confederação Internacional de Análises Térmicas (ICTA) 
sendo, subsequentemente, adoptada tanto pela União Internacional de Química Pura 
e Aplicada (IUPAC) quanto pela Sociedade Americana de Testes de Materiais (ASTM) 
[63]. 
Análise Térmica é definida como um conjunto de técnicas que medem as propriedades 
físicas ou químicas dos materiais em função da temperatura ou tempo, quando estes 
são submetidos a um ciclo térmico, onde a temperatura da amostra é submetida a 
uma programação controlada e numa atmosfera bem definida [64]. 
A análise térmica engloba técnicas tais como: medição de curvas de aquecimento; 
calorimetria dinâmica adiabática; calorimetria diferencial de varrimento (Differential 
Scanning Calorimetric, DSC); análise termogravimétrica (TG); termogravimetria 
diferencial (Derivative Thermogravimetry, DTG) e análise termica diferencial 
(Differencial Thermal Analysis, DTA) [65]. 
Estas técnicas permitem obter informações sobre: variação de massa, estabilidade 
térmica; água livre e; água ligada; pureza, ponto de fusão, ponto de ebulição, calores 
de transição, calores específicos, diagramas de fase, cinética da reacção, estudos de 
catalisadores, transições vítreas, etc. 
O objectivo de uma análise térmica será a determinação do efeito térmico, isto é, o 
sinal que se traduz através dos picos, descontinuidades, mudanças de traçado mais ou 
menos abruptas. A Tabela 2.2 ilustra alguns dos efeitos térmicos mais significativos. 
No caso concreto dos polímeros, as propriedades térmicas mais importantes e que 
estarão subjacentes às técnicas mais utilizadas são [66]: 
A temperatura de transição vítrea (Tg) de um polímero, é a temperatura abaixo da 
qual as cadeias macromoleculares constituintes do material perdem praticamente 
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toda a mobilidade. Abaixo de Tg em virtude da baixa mobilidade molecular, o material 
torna-se muito mais rígido, acima de Tg, pelo facto da mobilidade molecular aumentar 
com a temperatura, o material torna-se progressivamente mais deformável. 
A temperatura de fusão (Tf) de uma substância total ou parcialmente cristalina é a 
temperatura á qual se estabelece um equilíbrio entre a fase sólida cristalina e uma fase 
líquida amorfa. Só os polímeros cristalizáveis apresentam temperatura de fusão, 
permitindo a sua identificação. 
O calor (ou entalpia se for medido a pressão constante) de fusão é a quantidade de 
calor necessária para fundir a unidade de massa de uma dada substância ou material 
(mede-se em J/g). É uma propriedade de todas as substâncias total ou parcialmente 
cristalinas, isto é, uma medida da diferença entre as energias de ligação ou coesão 
molecular na fase cristalina e na fase amorfa. Permite a identificação ou comparação 
de materiais e a medição dos seus graus de cristalinidade.  
Tabela 2.2: Efeitos térmicos [67]. 
 
 
•Transição de fase A (s1) → A (s2) 
•Fusão A (s) → A (l) 
•SublimaçãoA (s) → A (g)
•Decomposição térmica
•Decomposição radiolítica
A (s) → B (s) + gases
A (s) → gases
•Transição vítreaA (vítrea) → A (amorfa)
•OxidaçãoA (s) + B (g) → C (s)
•Combustão
•Volatilização
A (s) + B (g) → gases
•Catálise heterogéneaA (s) + gases (1) → A (s) + gases (2)
•Reacção de adiçãoA (s) + B (s) → AB (s)
•Dupla decomposiçãoAB (s) + CD (s) → AD (s) + CB (s)
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2.5.2.1 Análise Termogravimétrica (TGA) 
Os componentes básicos da análise termogravimétrica existem há milhares de anos. 
Nas paredes de sepulturas e tumbas, no antigo Egipto (2500 A.C), encontram-se 
representações esculpidas e pintadas tanto da balança como do fogo. Durante o século 
XIV foi utilizado no estudo do refinamento do ouro [67]. 
O princípio da análise termogravimétrica, é bastante simples e permite a análise 
quantitativa de qualquer perda de massa associada a um processo de transição ou de 
degradação térmica enquanto a substância é sujeita a um programa de temperatura 
controlado, podendo os ensaios podem ser de dois tipos [63,67]: 
Ensaios isotérmicos quando a substância é submetida a uma temperatura constante 
durante um certo intervalo de tempo; 
Ensaios dinâmicos quando a substância é submetida a uma variação de temperatura 
segundo uma determinada velocidade de aquecimento. 
 
As alterações de massa de um material resultam da ruptura e/ou formação de várias 
ligações físicas ou químicas a elevadas temperaturas que levam à formação de 
produtos voláteis ou à formação de produtos de reacção mais pesados. 
Os principais efeitos térmicos medidos nesta técnica incluem evaporação, sublimação, 
decomposição, oxidação, redução e adsorção e dessorção de gás [62]. 
As curvas termogravimétricas são características de cada composto ou sistema, devido 
á ocorrência de uma sequência única de reacções numa determinada gama de 
temperatura e a uma determinada velocidade de aquecimento que dependem da 
estrutura molecular do composto em estudo [66]. 
A técnica consiste no aquecimento lento da amostra colocada numa microbalança que 
vai registando as alterações na massa com a temperatura. Uma análise TGA com 
varrimento de temperatura resulta numa curva termogravimétrica, em que se traça a 
  Capítulo 2 – Introdução 
 
 
 
37 
massa da amostra ou a variação de massa em percentagem em função da 
temperatura. 
O equipamento utilizado em TGA é basicamente constituído por uma microbalança, 
ligada a um porta-amostras que se encontra dentro de um forno. A leitura da 
temperatura da amostra é feita por um termopar, figura 2.22. 
 
 
Figura 2.22: Esquema de uma termobalança [69] 
 
Os produtos que são libertados na reacção que ocorre são eliminados da câmara do 
forno através de um fluxo constante de um gás de arraste. O gás de arraste a utilizar 
depende do tipo de reacções que se pretenda estudar. Apenas um fenómeno térmico 
depende da atmosfera utilizada – a oxidação, pelo que, para o estudar é necessário 
utilizar atmosferas com oxigénio. 
Por outro lado, caso se pretenda impedir a oxidação do material, ou a nos casos em 
que o material não oxida, recorre-se a uma atmosfera inerte (N2, He, etc.). Neste caso, 
as amostras não são colocadas directamente no porta-amostras, mas acondicionadas 
em cadinhos [69].  
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2.5.2.2 Calorimetria Diferencial de Varrimento (DSC) 
A Calorimetria Diferencial de Varrimento (DSC) é uma técnica experimental de 
medição do fluxo de calor, associado a 
transições de fase nos materiais, em função do 
tempo ou temperatura [52]. 
A técnica DSC mede a energia necessária para 
manter a amostra e a referência à mesma 
temperatura (ΔT =0). A amostra e a referência 
poderão estar completamente isoladas uma da 
outra (figura 2.23), em cada uma tem as suas 
resistências de aquecimento e sensores de temperatura, deste modo, quando ocorrem 
mudanças físicas ou químicas na amostra, um circuito electrónico actua e a energia é 
transferida de modo a que a diferença de temperatura seja zero [66]. 
As medições fornecem dados qualitativos e quantitativos, durante o aquecimento, em 
processos de endotérmicos (absorção de energia calorífica) e durante o arrefecimento, 
processos exotérmicos (libertação de energia calorífica), permitindo obter informações 
referentes a alterações de propriedades físicas e/ou químicas como, por exemplo 
temperatura de fusão, cristalização, transição vítrea, grau de cristalinidade de um 
polímero, estabilidade térmica e oxidativa, entalpias de transição de fase e de reacção 
e grau de pureza, entre outras [65]. 
Na figura 2.24 representa-se um termograma evidenciando alterações que, 
normalmente, ocorrem em materiais poliméricos. Na figura, a variação da linha de 
base é devido à temperatura de transição vítrea (Tg) e o pico que ocorre de seguida 
deve-se a um fenómeno exotérmico, que corresponde à formação de cristais (Tc). O 
segundo pico correspondente a um fenómeno endotérmico, é devido á fusão dos 
cristais (Tf) formados anteriormente. O terceiro pico refere-se a um fenómeno 
exotérmico que apenas surge se a experiência se realiza na presença de ar ou oxigénio. 
O valor negativo obtido para ∆T no final corresponde à decomposição endotérmica do 
material originando produtos de decomposição [66]. 
 
Figura 2.23: Sistema de análise térmica [69]. 
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Figura 2.24: Termograma evidenciando os principais efeitos térmicos em materiais poliméricos 
[66]. 
 
 
2.6 Ensaios de Biodegradabilidade 
A biodegradação é um processo natural uma vez que os produtos químicos orgânicos 
depositados no ambiente são convertidos em compostos mais simples, mineralizados 
e redistribuídos através de ciclos elementares, tais como, os ciclos do carbono, do 
azoto e do enxofre. A biodegradação apenas pode ocorrer na biosfera e os 
microrganismos desempenham um papel central neste processo [71]. 
Como foi referido anteriormente, a American Standard for Testing and Methods 
(ASTM) e a International Standards Organization (ISO) descrevem os plásticos 
degradáveis como aqueles capazes de sofrer alterações significativas na sua estrutura 
química mediante determinadas condições ambientais e que resultam numa perda das 
propriedades físicas e mecânicas, passíveis de ser medidas através de métodos padrão 
[30]. A biodegradação dependente de diversos factores que incluem, entre outros [71]: 
 características do polímero: onde se destacam a estrutura do polímero, a sua 
morfologia e peso molecular; 
 factores ambientais: tais como radiação e tratamentos químicos; 
 
2 
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5 1 - Transição vítrea 
2 - Cristalização 
3 - Fusão 
4 - Sem oxidação 
5 - Com oxidação 
6 - Decomposição 
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 ambiente biológico: onde se destacam as bactérias, os fungos e respectivas 
enzimas. 
 
A estrutura do polímero do polímero é muito importante no momento da sua 
degradação. Assim, os polímeros com ligações hidrolizáveis ao longo da sua cadeia são 
mais susceptíveis de serem biodegradados pelos microrganismos e enzimas 
hidrolíticas. O carácter hidrofílico – hidrofóbico do polímero também influencia a sua 
biodegradabilidade. Um polímero contendo tantos grupos hidrofóbicos como 
hidrofílicos demonstram ter maior carácter biodegradável, do que aqueles contendo 
apenas estrutura hidrofílica ou hidrofóbica. Para os polímeros que são degradados por 
enzimas catalíticas, a sua cadeia deve ser flexível o suficiente para poder encaixar no 
local activo da enzima [71].  
A morfologia do polímero é, então, outro aspecto a ter em conta na 
biodegradabilidade. Polímeros sintéticos, com longas unidades de repetição, são 
menos susceptíveis de cristalizarem, pelo que, são mais biodegradáveis. Com a 
degradação, a cristalinidade da amostra aumenta rapidamente, mas, depois, fica mais 
lenta à medida que a cristalinidade atinge o valor máximo, o que se explica através do 
eventual desaparecimento da parte amorfa da amostra, que é degradada primeiro 
[71]. 
O peso molecular do polímero tem sido objecto de muitos estudos de forma a 
averiguar o seu impacto na biodegradabilidade dos polímeros. Os polímeros com 
elevado peso molecular revelam-se “imunes” ao ataque microbiano. Estes resultados 
podem ser atribuídos às desigualdades na morfologia e na hidrofilicidade e 
hidrofobicidade, dado que os microrganismos produzem exoenzimas que degradam 
polímeros a partir dos grupos terminais e endoenzimas que os degradam ao longo da 
cadeia pelo que é de esperar que um elevado peso molecular afecte a velocidade de 
degradação no caso das exoenzimas e um baixo peso molecular no caso das 
endoenzimas [72]. 
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A importância dos fungos, como agentes degradativos, resulta da produção de enzimas 
que quebram diferentes substratos, por forma a obterem nutrientes a partir dos 
polímeros. As vantagens das bactérias sobre os fungos, cujo princípio de degradação é 
similar, resulta do facto destas poderem ser aeróbias ou anaeróbias, pelo que não são 
necessários muitos requisitos quanto às condições ambientais do processo [71]. 
As enzimas constituem o agente biológico directo de degradação dos polímeros. São 
catalisadores biológicos responsáveis pela diminuição da energia de activação de 
reacções, necessitando de condições de actuação específicas, pelo que uma ligeira 
alteração de pH, temperatura, por exemplo, pode levar à sua inactivação ou 
desnaturação [71]. 
Na degradação dos polímeros estes são, inicialmente, reduzidos a fragmentos que, 
depois, no interior dos fungos ou bactérias, são utilizados como fontes de carbono e 
energia [73]. A biodegradação de um polímero deve ocorrer no entorno da sua 
utilização, pelo que, existem diversos métodos que permitem avaliar a 
biodegradabilidade, em vários ambientes [74]. 
A American Standard for Testing and Methods (ASTM), a Japonese Industrial Standards 
(JIS), a European Normative Reference (ECN) e a Organization for Economic 
Cooperation and Development (OECD) introduziram métodos padronizados para 
avaliar a biodegradabilidade de diferentes polímeros, com o objectivo de simular as 
condições naturais [70,72,74]. 
São inúmeros os métodos que podem ser utilizados para a avaliação da 
biodegradabilidade de polímeros. A sua escolha depende de vários factores que vão 
desde a sua simplicidades de utilização à detenção mais ao menos pormenorizada de 
vários parâmetros. Assim, a título de exemplo pode-se citar os seguintes: 
 Observações Visuais; 
 Medição da Perda de Massa; 
 Avaliação da Produção de CO2 e Consumo de O2; 
 Teste de Sturm; 
 Observação em Placa de Petri (Petri dish screen); 
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 Método da Câmara Ambiental (Environmental chambre method); 
 Teste do Solo (Soil burial test); 
 Formação de Zona Livre (Clear-zone formation); 
 Teste de Compostagem Controlada; 
 Testes da Garrafa Fechada (Closed bottle test); 
 Determinação da Carência Bioquímica de Oxigénio, CBO, procedimento 
Standard ISO 14853. 
 
De entre os métodos referidos, merecem algumas considerações o Teste do Solo e o 
da Determinação da Carência Bioquímica de Oxigénio, CBO, procedimento Standard 
ISO 14853, uma vez que são utilizados neste trabalho. 
 
2.6.1. Teste do Solo (Soil burial test)  
Este teste permite avaliar o comportamento do polímero no solo. Trata-se de um teste 
económico e de fácil aplicação. Consiste em enterrar, uma porção do polímero, num 
recipiente contendo um composto comercial baseado em solo. O solo é acondicionado 
com antecedência (quatro semanas antes da sua utilização), sendo também 
adicionados fertilizantes orgânicos para promover o crescimento microbiano [71]. 
 
2.6.2 Determinação da Carência Bioquímica de Oxigénio, CBO, procedimento 
Standard ISO 14853 
Este método consiste em determinar a quantidade de biogás gerado num 
respirómetro fechado, figura 2.25. A amostra a biodegradar, o meio inorgânico e o 
inoculo é colocada em respirómetros fechados e sob agitação constante [76]. 
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Figura 2.25: Respirómetro WTW Oxitop. 
 
Os microrganismos, tais como bactérias são responsáveis pela decomposição da 
matéria orgânica. Em condições de humidade favoráveis, as bactérias iniciam o 
processo de eliminação dos resíduos presentes na mesma, onde parte do oxigénio 
dissolvido disponível é consumida pelas bactérias aeróbias, então este método, 
Carência Bioquímica de Oxigénio (CBO) determina a quantidade de oxigénio 
consumida pelos microrganismos na decomposição da matéria orgânica. 
O método respirométrico utilizado, Oxitop, baseia‐se na medição rigorosa da pressão 
automática, num sistema fechado, uma vez que o processo de biodegradação da 
matéria orgânica, envolve o consumo de oxigénio. 
Neste método o consumo de oxigénio é, avaliado com base na variação de pressão no 
interior do sistema fechado, figura 2.25. O dióxido de carbono (CO2) produzido é 
convertido num carbonato, com a introdução de pastilhas de hidróxido de sódio, 
NaOH, pelo que, não afecta a medição da pressão. 
A variação de pressão no interior do sistema é feita automaticamente, e a CBO (mg/L) 
é calculada, recorrendo à lei dos gases ideais, para um sistema fechado. 
O cálculo da biodegradabilidade é feito com base na quantidade de carbono presente 
na amostra em estudo. O princípio desta medida é a combustão, onde as quantidades 
totais de carbono, hidrogénio e azoto são medidas como gases simples. 
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Usando o teor de carbono na amostra, o consumo de oxigénio teórico da amostra (COT 
ou ThOD “Theorical Oxygen Consumption”) pode ser calculado usando as seguintes 
equações [77]: 
 
m(C) = Teor em Carbono (%) x massa amostra [mg] /100   (2.1) 
m(O2) = m(C) x [M(O2)/M(C)]      (2.2) 
COT = m(O2)/massa amostra [mg]     (2.3) 
 
onde, 
m(C): massa de carbono em [mg], 
m(O2): consumo de oxigénio em [mg], 
M(O2): peso molecular do oxigénio, 
M(C): peso molecular do carbono. 
 
O grau de biodegradabilidade é dado pela relação de CBO e COT [75]: 
% Biodegradabilidade = CBO/COT x 100%   (2.4) 
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CAPÍTULO 3 
 
 
 
 
 
PARTE EXPERIMENTAL 
 
O presente capítulo tem como objectivo descrever as técnicas envolvidas na síntese e 
caracterização do PLA, ácido poli (láctico), polímero biodegradável em estudo nesta 
dissertação.  
Será, ainda, descritas as condições experimentais e condições usadas nas técnicas de 
caracterização, bem como nos ensaios de biodegradabilidade. 
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3.1. Considerações Iniciais 
Como foi referido no capítulo anterior, são vários os métodos de síntese do PLA, no 
entanto, cada um deles envolve tecnologia relativamente complexa, pelo que não 
seriam exequíveis num contexto escolar, onde os laboratórios carecem de 
equipamentos e condições para uma implementação, economicamente, sustentável e 
efectuadas com as medidas de segurança adequadas. 
Tratando-se de um trabalho que pretende ser uma mais-valia para o desempenho da 
actividade docente, no ensino da Química, optou-se por ir ao encontro de conteúdos 
programáticos da disciplina e trabalhar sobre uma proposta de síntese de um polímero 
biodegradável, PLA, existente numa Actividade Prático-Laboratorial, para o 12º ano. 
Deste modo, foi optimizada a síntese do PLA que sob as condições de 
operacionalização passíveis de ser reproduzidas em contexto escolar, conduziram a um 
polímero de baixo peso molecular. 
 
 
3.2 Materiais 
Utilizou-se, como ponto de comparação, para este estudo, uma amostra de um 
polímero comercial, o Poli (L – Ácido láctico), Purasorb PL18, de marca Purac, com um 
peso molecular médio de 217 000 – 225 000 g/mol [78]. 
Para a síntese do PLA e respectiva caracterização e teste de biodegradabilidade, foram 
utilizados os seguintes reagentes, com pureza indicada para fins analíticos: 
Ácido (S)-Láctico (C3H6O3), marca: FAGRON; M = 90,08 g mol-1; Pureza. = 88,87 %, 
densidade 1,12 g/cm3; R: 38-41, S: 24-26-37/39; 
Ácido Sulfúrico (H2SO4), marca: FULKAS; M = 98,08 g.mol-1; Pureza. = 95-97%; R: 35, S: 
26-30-45; 
  Capítulo 3 – Parte Experimental 
 
 
 
47 
Clorofórmio Deuterado (CDCl3), marca: ACROS; M = 120,39 g mol-1; Pureza = 99,6 %; R: 
22-38-40-48/20/22; S: 36/37; 
 
 
3.3 Descrição das Sínteses 
Como foi referido anteriormente, procurou-se obter um polímero biodegradável, PLA, 
cujo procedimento fosse simples e passível de ser implementado na escola. Deste 
modo, recorreu-se, como ponto de partida, a uma proposta constante numa 
Actividade Prático-Laboratorial, para o 12º ano [18]. Foram realizadas várias sínteses, 
alterando-se duas das variáveis envolvidas na reacção, temperatura reaccional e 
quantidade de catalisador utilizado, de forma a obter-se uma reacção extensa e um 
polímero com características próximas do comercial e com boa taxa de 
biodegradabilidade. 
De seguida descreve-se o procedimento base e que serviu de partida para as diversas 
sínteses, [18].  
Colocou-se 10 mL de ácido (S)-láctico num copo de 75 mL, introduziram-se -umas gotas 
de ácido sulfúrico. 
A mistura foi colocada numa placa de aquecimento, sob agitação constante, sendo a 
sua temperatura elevada, lentamente, até 110 0C, permanecendo, depois, durante 
cerca de 30 min. 
A temperatura foi monitorizada, com um termómetro de contacto, durante todo o 
processo. 
Na figura 3.1 a) encontra-se ilustrada a montagem da síntese inicial. Este 
procedimento foi sendo optimizado mediante as dificuldades que foram surgindo. 
Uma das principais dificuldades surgiu na monitorização e controlo da temperatura 
reaccional. Tratando-se de uma mistura com pouco volume, a utilização de um 
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termopar ligado à placa de aquecimento, revelou-se pouco eficiente uma vez que, a 
maior parte do sensor, se encontrava fora da mistura reaccional. 
Por outro lado, considerou-se que seria mais fácil controlar e ajustar a temperatura da 
reacção recorrendo-se a um banho térmico. Pelo que, nas sínteses seguintes, optou-se 
por recorrer a um banho térmico utilizando-se óleo alimentar, figura 3.1b).  
 
a)  b)  
Figura 3.1: Montagens a) primeira síntese; b) Síntese com banho óleo. 
 
Outra variável sobre a qual se procedeu a reajuste foi a quantidade de catalisador 
utilizada, o ácido clorídrico.  
 
Na Tabela 3.1, encontram-se descritas as condições particulares, de cada uma das 
sínteses realizadas. 
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Tabela 3.1: Condições particulares, de cada uma das sínteses realizadas. 
Síntese Condições específicas 
S1 
Temperatura Reaccional: 104 – 112 0C 
Catalisador: 5 gotas de H2SO4 
S2 
Temperatura Reaccional: 108 – 111 0C 
Catalisador: 5 gotas de H2SO4 
S3 
Temperatura Reaccional 104 – 110 0C 
Catalisador: 5 gotas de H2SO4 
S4 
Temperatura Reaccional.: 104 – 112 0C 
Catalisador: 10 gotas de H2SO4 
S5 
Banho de óleo 
Temperatura Reaccional: 105 – 109 0C 
Catalisador: 8 gotas de H2SO4 
S6 
Banho de Óleo 
Temperatura Reaccional 105 – 111 0C 
Catalisador: 5 gotas de H2SO4 
S7 
Termómetro de Bolbo 
Banho de Óleo 
Temperatura Reaccional 116 – 119 0C 
Catalisador: 8 gotas de H2SO4 
 
 
3.4 Instrumentação e Condições Experimentais 
3.4.1 Caracterização Espectroscópica 
3.4.1.1 Espectroscopia FTIR 
Todos os polímeros obtidos foram caracterizados utilizando a técnica de 
Espectroscopia de Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR). os espectros 
foram obtidos num espectrofotómetro ABB, FTLA 2000 (figura 3.2) em modo 
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transmitância, na região de número de onda entre  4000 ‐ 500 cm‐1, com uma 
resolução de 4 cm‐1 e número de varrimentos de 32. 
Como as amostras a analisar estavam reduzidas a pequenas partículas, houve a 
necessidade de fazer pastilhas de brometo de potássio (KBr), sendo a sua preparação 
feita na proporção 1 mg de polímero para 250 mg de KBr. A mistura foi 
homogeneizada num almofariz de ágata. Após obter um pó homogéneo as pastilhas 
foram prensadas utilizando uma prensa (Manfredi), com o peso de 10 ton, durante 1 
minuto. 
   
Figura 3.2: Espectrofotómetro ABB, FTLA 2000 e prensa (Manfredi), respectivamente. 
 
3.4.1.2 Ressonância de 1H-RMN 
Os espectros de 1H-RMN foram obtidos a uma frequência de 300 MHz num 
espectrómetro Varian Unity Plus. 
As amostras foram preparadas usando como solvente clorofórrmio deuterado (CDCl3) 
e, aproximadamente, 4 mg de composto. A aquisição dos espectros foi realizada a 
250C, com cerca a de 64 acumulações e um tempo de relaxação de 1 segundo. O ajuste 
do sinal do solvente em RMN é feito utilizando uma referência interna por 
especificação do solvente, que neste caso, para o solvente clorofórmio deuterado 
(CDCl3), o aparelho acerta o sinal de clorofórmio a 7.27 ppm. Este desvio é 
determinado em relação ao TMS. 
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3.4.2 Caracterização Térmica 
3.4.2.1 Calorimetria Diferencial de Varrimento (DSC) 
Os ensaios de calorimetria diferencial de varrimento foram realizados no equipamento 
Mettler Toledo DSC 821e, representado na figura 3.3 e cujo modo de funcionamento 
se encontra esquematizado na figura 3.4. 
 
Figura 3.3: Mettler Toledo DSC 821e. 
 
As amostras foram pesadas numa balança Mettler AT261 e seladas, numa prensa da 
Mettler, num cadinho de alumínio (40 µL) e numa câmara com atmosfera de Árgon.  
 
 
 
 
 
 
Figura 3.4: Esquematização do DSC [14]. 
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Síntese e Caracterização de um Polímero Biodegradável  
 
 
 
52 
Os ensaios foram realizados com as seguintes condições: Tinicial = 25 0C e Tfinal=200 0C, 
com velocidade de varrimento de 10 0C /min, numa atmosfera de Árgon. Pesaram-se 
7-18 mg de cada amostra (precisão de ± 10 - 3 mg). 
Na interface, ligada a um computador, monitoriza todo o procedimento e recolhe os 
dados obtidos. 
 
3.4.2.2 Análise Termogravimétrica (TGA) 
O aparelho utilizado nesta técnica é uma termobalança, Rheometric Scientific, 
esquematizado na figura 3.5, constituído por três módulos, a balança, a interface do 
sistema e o computador, figura 3.6. As 
amostras foram colocadas, num cadinho 
de platina, no interior do forno, tendo-se 
utilizado 7 - 18 mg de cada amostra 
(precisão de ± 10 - 3 mg). 
A gama de temperatura de análise foi de 
30 0C a 700 0C, a uma velocidade de 
100C/min. De igual modo ao sucedido na 
técnica DSC, na interface, ligada a um 
computador, monitoriza-se todo o procedimento e recolhe-se os dados obtidos.  
 
 
 
 
 
 
Figura 3.6:Esquematização dos componentes do TGA [17]. 
 
Figura 3.5: TGA Rheometric Scientific. 
Água 
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3.4.3 Ensaios de Biodegradabilidade 
Os ensaios de biodegradabilidade realizaram-se com base na norma ISO 14851 (1999), 
segundo a qual se determina a carência bioquímica de oxigénio num respirómetro 
fechado, figura 3.7, que tem como função medir a taxa de respiração de um organismo 
vivo através da medição da taxa de troca de oxigénio e dióxido de carbono. 
 
 
Figura 3.7: Ensaios de biodegradabilidade: respirómetros fechados sob agitação magnética. 
 
Os ensaios foram realizados em frascos de 500 mL, contendo 62,5 mg de polímero, que 
constituem a única fonte de carbono, 2 mL de inoculum e 50 mL de um meio mineral, 
composto por três soluções: 
Solução A: 28,25 g de KH2PO4; 146,08 g de K2HPO4 em água destilada até perfazer os 
1000 mL; 
Solução B: 3,66 g de CaCl2.2H2O; 28,64 g de NH4Cl, em água destilada até perfazer os 
1000 mL; 
Solução C: 3,06 g de MgSO4.7H2O; 0,7 g de FeSO4*7H2O; 0,4 g de ZnSO4, em água 
destilada até perfazer os 1000 mL. 
 
Síntese e Caracterização de um Polímero Biodegradável  
 
 
 
54 
O meio mineral foi preparado misturando-se, num balão de 1000 mL, 40 mL da solução 
A, 30 mL da solução B e 30 mL da solução C, ao qual se adicionado água destilada até 
perfazer o volume total. O pH da solução resultante foi verificado e ajustado a um 
valor de 7, com ácido clorídrico. 
Em cada frasco foram colocadas quatro pastilhas de hidróxido de sódio que tem como 
função absorver o dióxido de carbono libertado pelos microrganismos. 
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CAPÍTULO 4 
 
 
 
 
 
DISCUSSÃO DOS RESULTADOS 
Neste capítulo, são apresentados e discutidos os resultados obtidos através das 
técnicas referidas no capítulo anterior. Deste modo, apresentam-se, para as sínteses 
realizadas, os espectros de infravermelho e de 1H-RMN, e de Calorimetria Diferencial 
de Varrimento (DSC) e os termogramas de Análise Termogravimétrica (TGA). Depois de 
comparados os resultados obtidos com os valores de um polímero comercial 
seleccionaram-se duas sínteses, denominadas de síntese A e síntese B, às quais se 
efectuaram os testes de biodegradabilidade. 
Nesta secção procede-se ainda a uma comparação dos resultados obtidos com os 
encontrados na bibliografia.  
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4.1 Considerações Iniciais 
Para a concretização do presente trabalho foram realizadas sete sínteses de PLA, 
alterando-se, como foi referido no capítulo anterior, duas variáveis, a temperatura 
reaccional e a quantidade de catalisador, ácido sulfúrico. De entre as sínteses 
realizadas, foram seleccionadas duas que, pelas características visuais, físicas e 
químicas do polímero obtido, se aproximam mais do polímero comercial e dos 
objectivos propostos neste estudo. Deste modo, serão apenas apresentados e 
discutidos os resultados obtidos para as sínteses A e B, as únicas sujeitas a testes de 
biodegradabilidade. 
 
 
4.2 Caracterização Térmica 
O estudo da estabilidade térmica dos polímeros sintetizados foi efectuado através da 
técnica TGA, tendo as amostras sido sujeitas ao procedimento experimental descrito 
em 3.4.1.1. 
 
Figura 4.1: Termograma do PLA comercial e das sínteses A e B. 
0%
10%
20%
30%
40%
50%
60%
70%
80%
90%
100%
0 100 200 300 400 500 600 700 800
M
as
sa
 (%
)
Temperatura (ºC)
PLA Síntese A
PLA Síntese B
PLA Comercial
  Capítulo 4 – Discussão dos Resultados 
 
 
 
57 
Pela análise do termograma da figura 4.1, podemos dizer que as temperaturas de 
início de degradação, Tonset, dos dois polímeros, obtidos na síntese A e B, são 
diferentes.  
Num termograma de TGA, a temperatura de degradação inicial corresponde à 
intersecção da linha de base horizontal com a tangente à linha de perda de massa vs 
temperatura. De facto, a estabilidade térmica de materiais poliméricos pode variar em 
função da sua massa molar [79]. 
Enquanto o polímero comercial e o obtido pela síntese A se degradam numa só etapa 
com libertação de produtos voláteis, o PLA da síntese B, degrada-se em duas etapas 
com formação de um intermediário ou poderá, também, corresponder a cadeias de 
polímero diferentes. 
Por outro lado, os polímeros da síntese A e B, apresentam-se relativamente estáveis 
abaixo dos 150 0C, enquanto que, no polímero comercial, esse valor sobe para perto 
dos 400 0C, o qual é concordante com os valores encontrados na literatura,  
335 – 4000C, dependendo da massa molar [79,80,81]. 
 
Posto isto, pode-se dizer que os polímeros obtidos pelas sínteses A e B são, 
manifestamente, menos estáveis do que o comercial. No entanto esta temperatura de 
estabilidade não limita as possíveis aplicações destes polímeros cuja síntese foi 
efectuada em laboratório. 
 
 
De modo a aprofundar o conhecimento sobre o comportamento térmico do PLA 
sintetizado, procedeu-se à análise de DSC. Assim, nas figuras (4.2, 4.3 e 4.4) 
apresentam-se as curvas de DSC para o PLA comercial e para o PLA obtido após as 
sínteses A e B realizadas. 
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Figura 4.2: Curva DSC para o PLA comercial. 
 
Figura 4.3: Curva DSC para o PLA da síntese A. 
 
Figura 4.4: Curva DSC para o PLA da síntese B. 
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A área de pico é proporcional ao efeito térmico ocorrido na amostra, sujeita um 
programa de aquecimento, e determina-se pela expressão: 
KmHA     (4.1) 
onde, H é a variação da entalpia da amostra, m a massa da amostra e K o coeficiente 
de calibração, que é independente da temperatura e pode ser determinado por 
mudanças de entalpia de reacção directamente a partir da área de pico [82]. 
Na Tabela 4.1 encontra-se sintetizada a informação retirada das curvas DSC para cada 
um dos polímeros analisados. 
 
Esta técnica de análise permite, ainda, determinar a percentagem de fase cristalina 
(c) ou cristalinidade de uma amostra, tendo em conta a equação 4.2: 
   (4.2) 
onde Hf é a entalpia de fusão de cada amostra obtida experimentalmente e H100 é a 
respectiva entalpia de fusão de uma amostra de polímero 100 % cristalino, que para o 
PLA é 93,1 J/g [83]. 
Tabela 4.1: Quadro resumo dos resultados obtidos por TGA. 
Amostra Tg (0C) Tf (0C) Hf (J/g) Cristalinidade % 
PLA Comercial 54,16 146,73 26,85 28,84 
PLA SA 46,40 107,75 48,35 50,64 
PLA SB --- 59,19 14,19 15,35 
 
Assim, foi possível concluir que o PLA é um polímero semicristalino pois apresenta um 
valor de transição vítrea e um valor de temperatura de fusão. Como se ilustra em cada 
uma das curvas DSC (figuras 4.2 e 4.3) o valor experimental da temperatura inicial de 
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fusão (onset) é calculado, pelo software (STARe) instalado no computador ligado ao 
DSC, e resulta da intercepção da recta tangente ao pico com uma recta paralela ao eixo 
das abcissas. 
Assim, pela análise das curvas DSC, pode-se verificar que o PLA da síntese A apresenta 
uma temperatura de fusão onset, Tonset, de 107,75 0C, substancialmente abaixo da 
verificada para o PLA comercial que é de 149,73 0C, que é praticamente igual ao 
encontrado em vários outros estudos [47,78,80]. Aqui, mais uma vez o polímero da 
síntese B se destaca dos restantes dois polímeros analisados. Pela análise da curva da 
figura 4.4, este polímero exibe uma temperatura de fusão de 59,19 0C. Bastante 
próximo foram, os resultados obtidos para a temperatura de transição vítrea, Tg, da 
síntese A, 46,40 0C, e do polímero comercial, 54, 16 0C. O PLA, como foi referido no 
capítulo anterior, pode ser sintetizado por diversos métodos o que lhe confere 
propriedades, ligeiramente, diferentes, na literatura foram relatados estudos que 
revelam a existência de PLA com temperatura de transição vítrea na gama de 51–650C, 
enquanto a temperatura de fusão se situa entre os 146 e 183 0C [47,78,80]. 
Pela análise dos resultados de caracterização térmica, verifica-se que o polímero da 
síntese A aproxima-se mais do polímero comercial, do que o obtido pela síntese B, e a 
análise do termograma TGA permite-nos verificar que a curva de degradação do PLA 
da síntese A apresenta um comportamento com evolução similar ao do polímero 
comercial. 
 
 
4.3 Análise Espectral 
A análise espectral foi realizada sob duas técnicas diferentes Espectroscopia de 
Infravermelho com Transformadas de Fourier (FTIR) e Ressonância Magnética Nuclear 
de protão (1H-RMN). 
Na figura 4.5 apresentam-se os espectros de FTIR obtidos para o PLA comercial e para 
o PLA obtido através das sínteses A e B. 
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Figura 4.5: Espectros de Infravermelho do PLA comercial, síntese A e síntese B. 
 
Nas Tabelas 4.2 a 4.4, apresentam-se os números de onda obtidos para cada um dos 
polímeros e respectivas atribuições a ligações químicas e/ou grupos funcionais 
Tabela 4.2: Número de onda para PLA comercial e respectiva atribuição [80, 83]. 
ԋ / cm-1 
Experimental Atribuição  
3649 OH livre 
3507  (OH) 
2998 as(CH3)  
2947 s(CH3)  
2882 (CH) 
1750 (C=O) 
1457 as(CH3) 
1384 s(CH3) 
1361 (CH) 
1267 (C-O) 
1184-1045 (C-O) 
(: vibração de estiramento; : deformação) 
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Tabela 4.3: Número de onda para PLA, síntese A e respectiva atribuição [80,83]. 
ԋ / cm-1 
Experimental Atribuição 
2999 as(CH3) 
2948 s(CH3) 
1759 (C=O) 
1458 as(CH3) 
1386 s(CH3) 
1361 (CH) 
1185-1045 (C-O) 
(: vibração de estiramento; : deformação) 
 
Tabela 4.4: Número de onda para PLA, síntese B e respectiva atribuição [80, 83]. 
ԋ / cm-1 
Experimental 
Atribuição 
2997 as(CH3) 
2946 s(CH3) 
1758 (C=O) 
1457 as(CH3) 
1384 s(CH3) 
1198-1045 (C-O) 
(: vibração de estiramento; : deformação) 
 
Pela análise da figura 4.5, podemos apreciar que os espectros das sínteses A e B, são 
muito próximos, e comparando com o do polímero comercial, apercebe-se que exibem 
um conjunto de bandas parecido, o que permite inferir que, estruturamento, estes 
compostos são semelhantes.  
A caracterização dos polímeros obtidos prosseguiu com a análise do espectro de 
 1H-RMN e posterior comparação com o espectro do PLA comercial. 
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Assim, para melhor compreender o espectro obtido, devemos ter em atenção a 
estrutura do PLA, que aparece representada na figura 4.6. 
 
Figura 4.6: Representação da cadeia estrutural do PLA, em que n representa o número de 
unidades repetitivas [24]. 
 
Como se pode ver pela figura 4.7, o espectro do PLA comercial, revela a presença de 
dois desvios químicos centrados a 1,60 e 5,17 ppm. 
 
Figura 4.7: Espectro de 1H-RMN do PLA comercial. 
 
O primeiro sinal, relativo ao desvio químico de 1,60 ppm, é atribuído aos protões dos 
hidrogénios ligados ao carbono do grupo CH3. Trata-se de um dupleto, como se pode 
ver na figura 4.7, o que significa que está rodeado de um protão. O outro sinal, relativo 
ao desvio químico de 5,17 ppm corresponde ao protão ligado ao carbono (CH) e trata-
se de um quarteto, o que significa que está rodeado de três protões [84,85]. 
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Nas figuras 4.8 e 4.9 apresentam-se os espectros de 1H-RMN para o polímero da 
síntese A e B, respectivamente. 
 
 
Figura 4.8: Espectro de 1H-RMN do PLA Síntese A. 
 
Pela análise de 1H-RMN detecta-se a presença de dois multipletos a δ 5,17-4,42 ppm, 
dois dupletos a δ 1,59 – 1,52 ppm. 
 
Figura 4.9: Espectro de 1H-RMN do PLA síntese B. 
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Neste caso a análise de 1H-RMN de 1H revela a presença de três multipletos a δ 5,197 - 
4,38 e 1,54 ppm. 
 
Na Tabela 4.5, sintetiza-se a informação retirada dos respectivos espectros. 
 
Tabela 4.5: Quadro resumo dos resultados obtidos por de 1H-RMN [85]. 
Amostra Desvio Tipo de sinal 
Comercial 5,17 1,6 
Quarteto 
Dupleto 
Síntese A 
5,17 
4,42 
1,6 
1,52 
Multipleto 
Multipleto 
Dupleto 
Dupleto 
Síntese B 
5,2 
4,38 
1,58 
1,50 
Multipleto 
Multipleto 
Multipleto 
Multipleto 
 
Pela análise da Tabela 4.4, pode-se verificar que, tanto na síntese A como na B, se 
aprecia a presença de sinal referente a desvios químicos de 5,17 ppm e 5,2 ppm, 
respectivamente, para a síntese A e B, que é atribuído aos protões dos hidrogénios 
ligados ao carbono do grupo CH3. O mesmo acontece com o sinal a 1,6 ppm para a 
síntese A e 1,54, pata a B, que corresponde ao protão ligado ao carbono (CH) e trata-se 
de um quarteto, o que significa que está rodeado de três protões. [86,87]. 
Além disso, também é possível verificar que existe uma quantia residual de ácido 
láctico, dado que pela análise dos espectros das figuras 4.8 e 4.9, também, se aprecia a 
presenças de um sinal em 4,42 ppm, na síntese A e 4,38 ppm, na síntese B, referentes 
ao hidrogénio do grupo CH [87].  
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4.4 Ensaios de Biodegradabilidade 
Como foi referido inicialmente, após a realização das diversas sínteses, foram 
seleccionadas, apenas, as duas sínteses mais representativas para se efectuarem os 
testes de biodegradabilidade. 
As amostras do PLA comercial e após as sínteses seleccionadas foram sujeitas a testes 
de determinação da Carência Bioquímica de Oxigénio, CBO, procedimento Standard 
ISO 14853 com base na norma ISO 14851 (1999). Na figura 4.10 apresenta-se a 
evolução da percentagem de biodegradabilidade obtida ao longo de dez dias de 
ensaio. 
 
Figura 4.10: Percentagem de biodegradabilidade ao longo do tempo, obtida para o PLA 
comercial, após síntese A e B. 
 
Como se pode comprovar, os três polímeros manifestaram um comportamento 
semelhante, até aos primeiros cinco dias e uma estabilização após esse período de 
tempo. Como se pode comprovar pelos resultados, o PLA obtido pela síntese B, é 
substancialmente, mais biodegradável do que o obtido pala síntese A, de resto, pelas 
análises térmicas, este polímero manifestava características mais divergentes das 
observadas no polímero comercial. Além disso, quanto mais amorfo for um polímero 
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maior será a biodegradabilidade do mesmo [88,89]. De facto, o grau de cristalinidade 
do PLA da síntese B é bastante inferior ao verificado para o polímero comercial, Tabela 
4.1.  
Comparando com resultados obtido na literatura, figura 4.11, pode-se constatar 
alguma diferença entre os resultados obtidos. 
 
 
Figura 4.11: Percentagem de biodegradabilidade PLA [88]. 
 
Este facto poderá ser atribuído às ligeiras diferenças das condições de realização dos 
testes de biodegradabilidade nas duas. Assim, dadas as características mecânicas dos 
polímeros sintetizados, não foi possível reduzi-los a um pó fino, como determinava o 
procedimento, deste modo, as amostras foram sujeitas a biodegradação sob a forma 
de um pequeno aglomerado. 
Além disso, todo o processo de biodegradação não ocorreu a temperatura controlada 
e constante. Por razões técnicas, as amostras foram colocadas, não numa estufa, à 
temperatura de 30 0C, mas antes numa divisão onde a monitorização e, consequente, 
controlo da temperatura se tornava impraticável. Pela análise do gráfico da figura 4.10, 
pode-se apreciar um comportamento similar em todas as amostras, sendo que, por 
volta do quarto dia, se verificou um decréscimo da biodegradabilidade, possivelmente 
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atribuível a alterações verificadas nas condições ambientais. Este facto poderá 
reforçar, ainda mais, a hipótese sugerida anteriormente. 
 
Apesar de tudo isso, e atendendo, apenas, à comparação relativa entre as três 
amostras de polímero analisadas, os resultados podem ser considerados relativamente 
uniformes ao longo de toda a sua caracterização. 
O polímero da síntese B, no entanto, revelou-se, termicamente, mais instável, com 
menor grau de cristalinidade, pelo que a sua biodegradabilidade se viu favorecida, 
como se verificou. 
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CAPÍTULO 5 
 
 
 
 
 
APLICAÇÃO EM CONTEXTO ESCOLAR 
Compete à escola fomentar o desenvolvimento de competências sociais, cognitivas e 
afectivas, que permitam aos alunos serem cidadãos mais autónomos, críticos e 
responsáveis. Para que os cidadãos possam ter uma participação activa na sociedade é 
necessário que estes possuam, conhecimentos científicos e compreendam os métodos 
de pesquisa científica envolvidos. 
 
Uma outra parte fundamental deste projecto reside no eco que o mesmo tem num 
contexto escolar. Assim, descreve-se, de seguida, a forma como se tentou transpor 
todo o conhecimento adquirido e os saberes mobilizados, num contexto escolar 
específico. 
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5.1 Considerações Iniciais 
Tratando-se, o presente trabalho, do culminar de uma aprendizagem e do 
desenvolvimento de conhecimentos e competências que permitam melhorar as 
práticas educativas, era imprescindível a averiguação do seu eco em contexto escolar. 
Deste modo, era importante trabalhar e aplicar os saberdes adquiridos num contexto 
escolar com alunos do 12º ano de Química. 
Não estando a leccionar turmas de Química do 12º ano, contornou-se a situação 
propondo aos alunos de uma das 
turmas, o envolvimento num pequeno 
projecto que visava um estudo teórico, 
inicial, sobre polímeros biodegradáveis, 
a posterior síntese do PLA. 
Voluntariaram-se cinco alunas, Ana 
Rafaela Calçada, Ana Sofia Nunes, 
Bárbara Martins, Mafalda Silva e Soraia 
Barbosa, da turma 12ºB (Escola Secundária de Ponte de Lima).  
 
 
5.2 Descrição do Projecto 
O projecto que envolveu as cinco alunas consistiu de quatros etapas: 
Etapa 1: foi proposto às alunas que realizassem uma pequena pesquisa bibliográfica 
acerca de polímeros biodegradáveis, na qual averiguassem quais os polímeros 
comercialmente mais utilizados, suas características e aplicações, dedicando especial 
destaque ao PLA. 
Etapa 2: as alunas efectuaram duas sínteses do PLA, filmando o procedimento e 
procederam a um teste de biodegradabilidade, através de uma compostagem em 
laboratório. 
 
Figura 5.1: Alunas, 12ºB. 
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Etapa 3: o trabalho e aprendizagens mobilizadas foram dadas a conhecer aos restantes 
alunos da turma através de uma aula da responsabilidade do grupo de alunas, sob a 
minha supervisão pedagógica e científica. 
Etapa 4: foi realizado um inquérito, Anexo A, às turmas de Química do 12º ano da 
escola de forma a comparar e avaliar o impacto da actividade. 
 
As actividades experimentais decorreram fora do horário escolar das alunas e foram 
trabalhadas competências no domínio de técnicas de laboratório, bem como, 
transmitidos conhecimentos ao nível dos conteúdos programáticos e noções de 
Química Verde.  
A biodegradabilidade foi verificada por uma espécie de compostagem como forma de 
completar o estudo realizado, figura 5.2.  
 
 
Figura 5.2: Teste de biodegradabilidade: compostagem em laboratório. 
 
Posteriormente, as alunas partilharam, com a restante turma a actividade realizada e 
os conhecimentos adquiridos, sendo-lhes dada a oportunidade de, no decurso de uma 
aula, de abordar o tema polímeros biodegradáveis, sua importância e aplicações e 
veicular a preocupação da Química em desenvolver práticas com objectivos de obter 
proactivamente protecção intencional do ambiente e da saúde da biosfera, incluindo 
os humanos. 
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5.3 Alguns Resultados e Reflexões 
De forma a avaliar o impacto da intervenção, foi aplicado um inquérito, Anexo A, à 
turma em questão (22 alunos) e, simultaneamente, à outra turma (23 alunos), onde 
esta abordagem não fora realizada. Simultaneamente, foram inquiridos acerca da 
abordagem geral de manuais escolares e, mesmo, dos docentes de Química, de forma 
a recolher alguns indícios que revelassem a percepção que os alunos tinham acerca da 
informação veiculada por estes agentes educativos, no sentido de desenvolverem, nos 
alunos, uma atitude crítica, ao sensibilizá-los para a utilização sustentável dos recursos 
e utilização de materiais de baixo impacto ambiental. 
Assim, os alunos, na sua grande maioria, figura 5.3, consideram que, nos manuais 
escolares, há preocupação em desenvolver espírito crítico e preocupação ambiental 
(55% muitas vezes e 24%, sempre). 
 
Figura 5.3: Questão 1, Turma A + B. 
 
No entanto, quando se pergunta relativamente à postura dos docentes só, apenas, 
14% dos inquiridos considera que os mesmos se preocupa um pouco, figura 5.4, sendo 
que 86% considera que a abordagem do professor é sempre ou quase sempre feita 
com o intuito de os sensibilizar par a questão ambiental. 
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Figura 5.4: Questão 2, Turma A + B. 
 
É interessante verificar que os alunos das duas turmas apresentam resultados 
semelhantes nesta questão, figura 5.5. 
 
Figura 5.5: Questão 2, Turma A e B, respectivamente. 
 
Do mesmo modo, foram, praticamente, unânimes em considerar que as actividades 
laboratoriais promovem uma melhor compreensão e aquisição dos conhecimentos 
leccionados em Química, figura 5.6. Apenas 5% dos inquiridos considera que as 
mesmas, apenas, contribuem um pouco para esse fim. 
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Figura 5.6: Questão 4, Turma A + B. 
 
Interessante é verificar que, nas duas turmas, a resposta a esta questão apresenta 
resultados bastante concordantes, figura 5.7, o que corrobora o conceito defendido 
por vários autores [1,10,12,13,14,15,90], que vêem no trabalho experimental um 
instrumento facilitador da compreensão e aquisição de conceitos científicos. 
 
 
Figura 5.7: Questão 4, Turma A e B, respectivamente. 
 
De facto, dada a política da Escola onde este trabalho foi realizado, há uma grande 
preocupação em promover a articulação entre os docentes do grupo disciplinar, no 
sentido destes desenvolverem trabalho colaborativo e proporcionarem aos alunos 
iguais oportunidades.  
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Por esta análise pode-se inferir que a escolha, aleatória, da turma foi acertada pois as 
duas apresentam, praticamente, semelhantes percepções acerca desta temática. 
Finalmente, à pergunta onde se pretendia inferir acerca das abordagens diferentes do 
capítulo Novos Materiais, concretamente, polímeros biodegradáveis, os resultados 
obtidos encontram-se na figura 5.8. 
 
Figura 5.8: Questão 3, turma A e B, respectivamente. 
 
Assim, pode-se inferir que, a turma à qual o grupo de trabalho fez a sua abordagem, 
manifestou maior sensibilidade, 91%, face aos 87% da outra turma, para perceber as 
preocupações actuais em se desenvolver praticas de Química Verde.  
 
De facto, podemos pensar que os resultados permitem inferir que o trabalho 
experimental, uma abordagem objectiva e direccionada juntamente com a motivação 
contribuem para a mudança de postura face à aquisição de determinado 
conhecimento.  
Como refere Valadares, a ciência, com uma estrutura dinâmica, em permanente 
evolução, foi sempre acompanhada pelo trabalho experimental nessa evolução, pois 
este constitui o fulcro de qualquer ciência experimental. Sendo assim, para se 
compreender a ciência é necessário perceber-se a construção da ciência o que exige, 
por sua vez, a realização de trabalho experimental investigativo [90]. 
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O mesmo autor considera que o trabalho experimental, como trabalho de investigação 
que é, permite a aquisição de competências de várias ordens e de nível elevado e 
refere a classificação dessas capacidades realizada por Leslie Trowbridge e Rodger 
Bybee, que as divide em [90]: 
 Capacidades aquisitivas; 
 Capacidades organizacionais; 
 Capacidades criativas; 
 Capacidades manipulativas; 
 Capacidades de comunicação; 
 
Todas estas capacidades preparam os alunos para a vida social, para uma cidadania 
crítica e responsável. O trabalho experimental, ao promover estas competências no 
aluno permite, também, que a compreensão do conhecimento científico, 
nomeadamente dos conceitos científicos, seja de ordem elevada, em comparação com 
a compreensão do conhecimento científico transmitido pela exposição de conteúdos. 
De facto, como refere Cachapuz trabalho experimental é, então, um “instrumento 
primordial na construção de conceitos, competências, atitudes e valores” [10]. 
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CAPÍTULO 6 
 
 
 
 
 
CONCLUSÃO 
Neste capítulo faz-se uma reflexão geral acerca do trabalho realizado pontualizando os 
resultados mais significativos e perspectivando alternativas e medidas para alargar o 
conhecimento acerca desta temática. 
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6.1 Conclusões Gerais 
Um dos objectivos dos actuais currículos do ensino básico é o desenvolvimento e 
promoção de literacia científica. A experimentação assume um papel relevante, na 
medida que, permite despertar, nos alunos, a curiosidade acerca do mundo natural 
que os rodeia, um sentimento de admiração e interesse pela Ciência, bem como, 
adquirir uma compreensão geral e alargada das ideias mais importantes, das 
estruturas explicativas da Ciência e dos procedimentos da investigação científica. Além 
disso, contribui, também, para estimular o desenvolvimento de atitudes, como o 
espírito de equipa e estratégias de aprendizagem colaborativa. 
É neste contexto que se desenvolveu o presente trabalho, no qual se pretendeu 
construir uma ferramenta educativa que possa ser utilizada na leccionação do 
programa da disciplina de Química 12º ano, na Unidade 3: Plásticos, Vidros e Novos 
Materiais. 
Assim, o trabalho tinha como objectivo primeiro a síntese e caracterização de um 
polímero biodegradável, neste caso o ácido poli (láctico), por ir ao encontro de uma 
Unidade Programática da disciplina de Química do 12º ano de escolaridade.  
Paralelamente, este estudo pretendeu ser uma mais-valia para prática pedagógica, 
através da mobilização de saberes e saber-fazer aplicáveis no quotidiano escolar e 
através da integração em actividades e estratégias de ensino-aprendizagem 
motivadores. 
Assim, após a realização de sete sínteses e respectiva análise, segundo as técnicas 
referidas no Capítulo 2, seleccionou-se duas, a síntese 1, à qual se lhe chamou de 
síntese A e a síntese 7, chamando-lhe de síntese B por terem sido realizadas sob 
condições experimentais (temperatura reaccional e quantidade de catalisador) 
significativamente diferentes, Tabela 3.1.  
A análise térmica permitiu inferir que o polímero da síntese A apresenta melhores 
performances quando sujeito a elevadas temperaturas, aproximando-se, ligeiramente, 
dos resultados do polímero comercial, igualmente analisado e caracterizado.  
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Quanto à análise espectral, permitiu verificar que a estrutura dos polímeros das 
sínteses A e B apresentam, a estrutura do PLA, no entanto, nas amostras analisadas, 
ainda, se verifica a presença de monómero, ácido láctico, pelo que se pode dizer que 
este método de síntese não é o mais eficiente, como de resto seria de esperar, depois 
de revista a literatura. 
Quando sujeitos a testes de biodegradabilidade, o polímero da síntese B revelou-se 
significativamente mais biodegradável (34,6%), face ao A (17,3%), sendo que, o PLA 
comercial analisado em simultâneo, apresentou, sob as mesmas condições 
experimentais, as quais diferiram das propostas na literatura, uma percentagem de 
biodegradabilidade de apenas 7,2%. De facto, perante os resultados obtidos com a 
caracterização térmica e espectroscópica, tudo levava a pensar que o polímero da 
síntese B se apresentaria mais biodegradável. 
Paralelamente, e como forma de avaliar o impacto da actividade experimental na 
compreensão e aquisição de conhecimentos e desenvolvimento de competências, e da 
abordagem que é feita pelos diversos agentes de ensino (manuais escolares e 
docentes) no sentido de mostrar a preocupação existente no seio da Química em 
desenvolver práticas e procedimentos amigos do ambiente, fez-se a sintetize e 
posterior biodegradação num testes do solo (soil burial teste) e transmitiram-se e 
trabalharam-se princípios de Química Verde, com uma das turmas de 12º ano da 
Escola Secundária de Ponte de Lima. Através de um inquérito, pode-se inferir que, a 
turma à qual o grupo de trabalho fez a sua abordagem, manifestou maior 
sensibilidade, 91%, face aos 87% da outra turma, para perceber as preocupações 
actuais em se desenvolver praticas de Química Verde.  
O presente estudo permitiu perceber que uma ligeira alteração em duas variáveis 
experimentais, temperatura reaccional e quantidade de catalisador, condicionam 
grandemente a qualidade do polímero obtido. De facto, o controlo e manutenção da 
temperatura reaccional, foi uma das grandes dificuldades na execução deste estudo.  
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6.2 Segestões para Trabalhos Futuros 
Este trabalho serve de partida para um estudo mais aprofundado acerca de, por um 
lado os polímeros biodegradáveis e seus métodos de síntese, passíveis de serem 
realizados numa escola do Ensino Secundário, e por outro, o impacto da realização de 
trabalho experimental na compreensão e aquisição dos conhecimentos em Química. 
Assim, poder-se-ia comparar métodos de síntese de vários polímeros biodegradáveis 
com o PLA e ao mesmo tempo, diversificar o tipo de catalisador utilizado na síntese do 
PLA e averiguar qual a influência dos mesmos na sua biodegradabilidade. 
Paralelamente, poder-se-ia elaborar um projecto na escola onde diversos conceitos de 
química fossem abordados privilegiando, o recurso a trabalho experimental como 
ferramenta educativa. 
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A Química tem dado um contributo incalculável, para o desenvolvimento de técnicas, 
processos e produtos que tornaram a vida do Homem muito mais confortável. Porém, também 
causou impactos ambientais muitas vezes irreversíveis. 
Assim, nos últimos tempos, surge uma nova consciência, no seio da Química (Industrial), no 
sentido de desenvolver procedimentos químicos que não provoquem a poluição do meio 
ambiente, utilizando as matérias-primas de uma forma eficiente e sustentável (de preferência 
renováveis), eliminando a produção de resíduos e evitando o uso de reagentes e solventes 
tóxicos e/ou perigosos na produção e aplicação de produtos químicos. 
Estabelece-se, deste modo, por volta de 1995, um novo conceito - Química Verde; que é 
definida pela IUPAC como:"A invenção, desenvolvimento e aplicação de produtos e processos 
químicos para reduzir ou eliminar o uso e a geração de substâncias perigosas". 
Inquérito 
Este inquérito, foi desenvolvido no âmbito do projecto de Mestrado “Síntese e caracterização 
de um polímero biodegradável: uma actividade experimental” e é anónimo. Destina-se à 
recolha de elementos que ajudem a perceber como um certo tipo de abordagem pedagógica 
pode influenciar as concepções dos alunos. As suas respostas sinceras são fundamentais para o 
sucesso deste estudo. 
Sexo:  Feminino   Masculino   Idade: ______ 
1. Considera que, nos manuais escolares de Química, há a preocupação em desenvolver, nos 
alunos, uma atitude crítica, ao sensibilizá-los para a utilização sustentável dos recursos e 
utilização de materiais de baixo impacto ambiental? 
Nunca  Poucas vezes  Muitas vezes  Sempre   
2. Do mesmo modo, considera que os professores de Química se preocupam em desenvolver, 
nos alunos, uma atitude crítica, ao sensibilizá-los para a utilização sustentável dos recursos e 
utilização de materiais de baixo impacto ambiental? 
Nunca  Poucas vezes  Muitas vezes  Sempre   
3. Após a abordagem do Capítulo: “Novos Materiais: os biomateriais, os compósitos e os 
materiais de base sustentável”, apercebeu que, actualmente, há uma preocupação em 
desenvolver práticas de química, nomeadamente da Química Industrial, com objectivos de 
obter proactivamente protecção intencional do ambiente e da saúde da biosfera, incluindo os 
humanos. 
Não  Um pouco  Muitas vezes  Sempre   
4. Considera que as actividades laboratoriais promovem uma melhor compreensão e aquisição 
dos conhecimentos leccionados em Química? 
Nunca  Poucas vezes  Muitas vezes  Sempre   
5. Considera a Química como uma possibilidade, nas suas escolhas de formação superior? 
Sim   Não   Talvez  
Obrigada pela sua colaboração. 
